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Vorwort. 


Ais diese Anleitung zum erstenmal erschien, war es 
noch wenig üblich der Darstellung anorganischer Präparate 
einen breiteren Platz im Laboratoriumsunterricht einzuräumen. 
Zwar herrschte darüber von jeher kein Zweifel, dass die che- 
mischen Begriffe sich bei dem Lernenden nur durch eigne 
Anschauung ausbilden. Aber nur auf dem Spezialgebiet der 
Kohlenstoffverbindungen hatte man daraus die logische Kon- 
sequenz gezogen; bei der anorganischen Chemie glaubte man 
nach einigen Reagenzglasreaktionen direkt zur systematischen 
Analyse übergehen zu können, die dadurch nicht selten in einen 
flachen Schematismus ausartete. Ich vertrat dem gegenüber 
den Standpunkt, dass das planmässige Beobachten und Durch- 
führen verschiedenartiger Reaktionen in nicht allzu winzigem 
Massstabe das wertvollste Mittel zur Entwicklung und Übung 
des chemischen Denkens sei und daher auch den Ausgangs- 
punkt für den praktischen Unterricht bilden müsse. Daraus 
ergab sich die Forderung, Präparate aus dem Gesamtgebiete 
der Chemie nach didaktischen Gesichtspunkten auszuwählen; 
an die möglichst zuverlässigen und eingehenden Vorschriften 
konnten sich analytische Winke zwanglos anschliessen. 

Mein erster Versuch nach dieser Richtung hat allen- 
thalben eine so freundliche Aufnahme und Beurteilung ge- 
funden, dass ich dem Wunsche des Verlegers nach einer Neu- 
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IV 


Vorwort. 


ausgabe gerne nachkomme. Der Text ist auf Grund freund- 
licher Mitteilungen der Herren Kollegen und eigener prak- 
tischer Erfahrungen vielfach verbessert; neu eingefügt sind 
folgende Präparate: überborsaures Ammonium; wasserfreies 
Aluminiumchlorid; Thorerde; Arsenhexoxyd; violettes Chro- 
misulfat; jodsaures Kalium. Register, Tabellen über Atom- 
gewichte u. a. m. sowie einige neue Abbildungen werden auch 
zur Brauchbarkeit des Leitfadens beitragen. 

Bei der Auswahl der Präparate wurde darauf Bedacht 
genommen dem Lernenden recht viele ihrem Wesen nach ver- 
schiedene Reaktionen vor Augen zu führen. Der Ökonomie 
des Laboratoriums glaubt der Verfasser dadurch gerecht ge- 
worden zu sein, dass er soweit möglich von wohlfeilen oder 
wertlosen Materialien, z. B. den sich in jedem Laboratorium 
anhäufenden Rückständen verschiedenster Art oder den bei 
anderen Präparaten erhaltenen Nebenprodukten ausging. Die 
fertigen Präparate sind dagegen grösstenteils Stoffe, die im 
Laboratorium ständig zu analytischen und synthetischen Pro- 
zessen gebraucht werden, aber im Grosshandel entweder über- 
haupt nicht, oder nicht in genügender Reinheit erhältlich sind. 

Der Anordnung des Leitfadens liegt das natürliche Sy- 
stem der Elemente (S. 75) zu Grunde. Jedes wichtigere Ele- 
ment ist durch einige charakteristische Verbindungen vertreten, 
so dass der Lernende, welcher von den hier berücksichtigten 
35 Grundstoffen je ein Präparat darstellt, ein Bild von dem 
Gesamtgebiet der Chemie gewinnt. 

Der Anhang des Buches behandelt kurz einige der not- 
wendigsten Hilfsmittel des Laboratoriums, unter An- 
derem die in neuerer Zeit so sehr vervollkommnete Technik 
der Gasströme. 

Halle a. S., im April 1899. 

H. Erdmann. 
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Natriumamalgam (ioprozentig). 


3 kg Quecksilber werden in einem eisernen Topf mit 
Deckel auf einem Berliner Brenner (siehe Anhang) unter dem 
Abzug stark erhitzt und 300g Natrium*) in Stücken von etwa 
5 g rasch hintereinander eingetragen. Die Reaktion muss beim 
jedesmaligen Einwerfen von Natrium unter Feuererscheinung 
sofort eintreten ; sollte das gegen Ende der Operation nicht 
mehr der Fall sein, so verstärkt man die Hitze und rührt 
mit einem Eisenstabe um. Nach vollendetem Einträgen giesst 
man das Amalgam auf ein Eisenblech aus, zerschlägt es in 
Stücke und füllt es noch warm in ein dickwandiges, gut 
schliessendes Gefäss ein. 

Vorgang: Die Vereinigung der beiden Metalle erfolgt sehr glatt, so 
lange die Masse vollkommen flüssig ist ; aber wenn sich infolge zu geringer 
Erwärmung Krusten von ungeschmolzenem Amalgam bilden, kann darauf eine 
Ansammlung von unverändertem Natriummetall stattfinden, was durch Um- 
rühren verhütet werden muss. 

Prüfung: Ein Wägeröhrchen wird mit der in erbsen- 
grosse Stückchen zerschlagenen Amalgamprobe beschickt und 
0,3 — 0,5 g daraus in ein trockenes Nitrometerglas abgewogen. 
In den Becher des Nitrometers giebt man verdünnte Schwefel- 
säure und misst das beim Umschütteln entwickelte Wasser- 
stofifgas. 


*) Natrium bewahrt man am besten nicht unter Erdöl, sondern unter 
niedrigsiedendem Petroleumäthcr (Ligroin) auf. Auch die sonst unverwertbaren 
Natriumabfälle lassen sich namentlich zu Beginn der Operation ganz gut 
für die Amalgamdarstellung verwerten, wenn man sie mit Ligroin abspült und 
oberflächlich mit grobem Eliesspapier abtrocknet. Die Verunreinigungen des 
Natriums bleiben beim Ausgiessen des Amalgams als kohlige Massen in dem 
Eisengefäss zurück. 

Enlmnnii, Chemische Präparate. * 
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Reines Chlomatrium. 


Reines Chlornatrium, NaCl. 

l /a kg Kochsalz wird in einer 3 1 fassenden Reibschale 
mit 1 */* 1 kaltem Wasser verrieben, durch ein Faltenfilter in 
eine Porzellanschale von 3 1 Inhalt filtrirt und auf dem Gas- 
ofen erhitzt. Nun giebt man die aus 5 g gebranntem Marmor 
bereitete Kalkmilch zu und versetzt mit Chlorbaryumlösung 
im geringen Überschuss.') Nach dem Absitzen wird in ein 
Becherglas filtrirt und die klare Flüssigkeit mit Sodalösung 
(bereitet aus 15 g reinem wasserfreien Natriumcarbonat) aus- 
gefällt. Das Filtrat wird in der Siedehitze mit verdünnter 
Salzsäure (etwa 25 ccm) neutralisirt und so schnell als mög- 
lich bei grossen Flammen auf 1 /a 1 kochend eingedampft. Das 
abgeschiedene Chlornatrium sammelt man auf einem Trichter 
mit Platinconus, saugt mit der Wasserstrahlpumpe ab und 
trocknet das Salz durch Erwärmen in einer Platin- oder Por- 
zellanschale unter Umrühren mit einem Platinspate] oder 
Glasstab. 

Vorgang: Das im Kochsalz enthaltene Magnesium, sowie etwa vor- 
handenes Eisen wird durch das Kalkhydra,t als Hydroxyd niedergeschlagen: 
MgCl 2 + Ca^OHj* = Mg(OH ) 2 + CaCU; 
die Schwefelsäure durch das Chlorbaryum gefällt: 

CaSO* -f BaCl 2 = BaS 0 4 + CaCl 2 ; 
die alkalischen Erden endlich als Carbonate abgeschieden: 

CaCl 2 -|- N a *C 0 3 == CaCO s -(- 2NaCl. 

Prüfung: Das Chlorriatrium bildet ein schneeweisses, 
krystallinisches, aus kleinen Würfeln bestehendes Pulver. Das 
getrocknete Salz darf beim Erwärmen im trockenen Röhrchen 
nicht mehr knistern und Wasser abgeben; bei höherer Tem- 


*) Man braucht im Durchschnitt 12 g kryst. Chlorbaryum. — Da das Ende 
der Reaktion in der trüben Flüssigkeit sehr schwer zu erkennen ist, so ent- 
nimmt man hier wie in vielen anderen Fällen am bequemsten dem sich sehr 
rasch klärenden Flüssigkeitsrande kleine Proben durch Eintauchen eines feinen 
Kapillarröhrchens. Die Kapillare wird auf ein Uhrglas ausgeblasen. Im vor- 
liegenden Falle stellt man das Uhrglas auf eine schwarze Unterlage und prüft 
mit einem 'tropfen Chlorbaryumlösung bezw. verd. Schwefelsäure. 
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peratur soll es zu einer leichtbeweglichen Flüssigkeit schmelzen. 
Die wässerige Lösung ist mit Ammoniumoxalat, Natriumphos- 
phat, Ferrocyankalium , Chlorbaryum auf Abwesenheit von 
Kalk, Magnesia, Eisen, Schwefelsäure zu prüfen. Ein Tropfen 
der Lösung, mit zehn Tropfen Platinchlorid auf einem Uhr- 
glas auf ein ganz kleines Volumen eingedampft, giebt beim 
Erkalten schöne , trikline Prismen von Natriumplatinchlorid, 
Na 2 PtCl 8 -+- 6 aq., die beim Lösen in Alkohol keinen Rück- 
stand von Kaliumplatinchlorid hinterlassen dürfen. 


Kohlensäurefreie Natronlauge, NaOH -f- xaq. 

2 S° g gebrannter Kalk (am besten gebrannter Marmor) 
werden in einem kleinen eisernen Topf mit wenig heissem 
Wasser übergossen und zugedeckt. Dann löst man i kg rohes 
Ätznatron in einem Eisentopf von 5 — 6 1 Inhalt in 3 1 Wasser 
kochend auf, rührt den einstweilen zu Pulver zerfallenen Kalk 
mit 1 1 heissem Wasser zur Kalkmilch an und giebt dieselbe 
in die siedende Lauge. Diese wird nun in eine durch 
Ausspülen mit heissem Wasser vorgewärmte hohe F'lasche 
oder in einen Cylinder übergegossen und mit. Stopfen oder 
aufgeschliffener Glasplatte gut verschlossen. Am nächsten 
Tage zieht man die völlig klare Flüssigkeit mittelst eines mit 
Wasser gefüllten Hebers in eine Dreiliterflasche ab. 

Vorgang: Kohlensäure und Kieselsäure werden durch den Kalk als 
unlösliche Salze niedergeschlagen. 

Prüfung: Die Lauge soll auf Zusatz eines Tropfens 
Chlorbaryumlösung klar bleiben. (Kohlensäure, Schwefelsäure; 
betreffs der übrigen in den Ätzalkalien vorkommenden Ver- 
unreinigungen: Ammoniak, Kalk, Eisen, Kupfer, Thonerde, 
Kieselerde vergl. bei Kalihydrat Seite 6). Die Stärke der 
Natronlauge ermittelt man annähernd durch das spezifische 
Gewicht nach umstehender Tabelle. *) 


*) Bezüglich des spezifischen Gewichtes schwächerer und stärkerer Laugen 
vgl. Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie Braunschweig 18981, S. 528. 

1 * 
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Natriumnitrit. 


% NaOH 

spec. G. 

»/„ NaOH 

spec. G. 

°/o NaOH 

spec. G. 

IO 

1,115 

17 

1,192 

24 

1,269 

I I 

1,126 

18 

1,202 

25 

1,279 

12 

M 37 

'9 

1,213 

26 

1,290 

13 

1,148 

20 

1,225 

2 7 

1,300 

14 

1,159 

21 

1,236 

28 

1,310 

15 

1,170 

22 

1,247 

29 

1,321 

16 

i , 1 8 1 

23 

1,258 

30 

L 332 

Zur 

genauen Bestimmung 

des Ätznatrongehaltes füllt 


man eine Bürette mit der Lauge, eine zweite mit verdünnter 
Salzsäure und bestimmt das Äquivalent beider Flüssigkeiten, 
indem man 20 ccm der Lauge mit der Säure unter Anwendung 
von Phenolphtalei'n auf farblos titrirt. Ferner werden 10,585 g 
( l / ir. Mol.) geglühte reine Soda abgewogen, durch Zugabe der 
verdünnten Salzsäure aus der Bürette übersättigt, aufgekocht 
und mit Natronlauge zuriicktitrirt. Eine einfache Rechnung 
ergiebt dann den Gehalt der Säure und der Lauge. Soll der 
Ätznatrongehalt kohlensäurehaltiger Lauge bestimmt werden, 
so fügt man vor der Titration mit Phenolphtalein auf 20 ccm 
Lauge 5 ccm Chlorbaryumlösung zu. 

« 

Natriumnitrit, NaNO a . 

In den Rössler’schen Gasofen*) legt man nach Abnahme 
des kleinen Domes auf den inneren Mantel aus feuerfestem 
Thon ein starkes Eisendrahtdreieck und setzt eine eiserne 
flache Schale mit ebenem Boden (2 '/* cm Höhe, 12 cm oberer 
Durchmesser) darauf. Die Schale wird mit 85 g Chilisalpeter 
beschickt und der Ofen mit dem Deckel geschlossen. Sobald 
die Schale in schwaches Glühen gekommen ist und das ge- 
schmolzene Nitrat eben Sauerstoffbläschen zu entwickeln be- 
ginnt, trägt man allmählich 206 g Weichblei in Form von 
Blech- oder Rohrabfällen ein. Das Blei wird sofort lebhaft 
oxydirt und wenn man mit einem eisernen Spatel fleissig um- 

* Siehe Anhang. 
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rührt, ist es in einer halben Stunde fast vollständig in Blei- 
oxyd übergeführt. Man entleert dann die kleine Schale in 
eine grosse, tiefe Eisenschale und wiederholt die Operation 
noch einige Male mit den gleichen Mengen von Chilisalpeter 
und Blei. Die Reaktionsmassen werden alle in der grossen 
Schale vereinigt, einigemal mit Wasser ausgekocht und auf 
ein Faltenfilter dekantirt. Den Rückstand von Bleioxyd trocknet 
man und hebt ihn für den Versuch auf S. 35 auf. In das 
noch siedendheisse Filtrat leitet man einige Minuten — nicht 
länger — einen kräftigen Kohlensäurestrom, filtri rt vom aus- 
geschiedenen Bleicarbonat ab und neutralisirl die Lösung, 
indem man unter Umschwenken vorsichtig aus einer Pipette 
oder Bürette verdünnte Salpetersäure /.utropfen lässt. Nun 
wird zur Krystallisation eingedampft. Die zuerst ausgeschie- 
denen Krystalle bestehen zum Teil aus Nitrat und können 
wieder zum Verschmelzen mit Blei verwendet werden; die 
Mutterlauge liefert reines Nitrit. Man stelle aus demselben 
eine Normallösung her, indem man 69 g in Wasser zum 
Liter löst. 

Vorgang: NaNO a -)- Pb = NaNO a -f- 1’1>0. Ein kleiner Teil des 
Nitrits geht in Bleioxydnatrium über, das durch Kohlensäure zersetzt werden 
muss. — Salpetrige Säure reagirt mit Superoxyden und mit Permanganat nach 
den Gleichungen : 

MnO a + HNO, + HN0 3 = Mn (NO,), -f H 2 0 ; 

2HMn0 4 4- 5 HNO* = 2 M 11 ' NO*)., -f HNO, 4- 3 H a O; 
mit Sitlfanilsänre liefert sie Diazobenzolsulfosäure : 

C«H< <so,H + HNO - = C «»<<s6f> + 2H *°- 

Prüfung; Die Krystalle von Natriumnitrit gehen beim 
Übergiessen mit verdünnten Mineralsäuren sehr leicht unter 
lebhaftem Aufbrausen in Lösung, indem Stickstofftrioxyd ent- 
weicht. Die saure Flüssigkeit bläut Jodkaliumstärkepapier und 
löst die Superoxyde des Mangans und Bleis mit grosser Schnel- 
ligkeit auf. Zur Gehaltsprüfung füllt man eine Bürette mit 
obiger Normallösung und lässt sie in eine verdünnte, mit Eis 
gekühlte und mit Salzsäure stark angesäuerte Lösung von 
11,55 S sulfanilsauren Natriums (C B H,NH, . SO s Na -f- 2H 2 Q) 
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Chemisch reines Kalihydrat. 


unter Umrühren einfliessen, bis ein Tropfen der Flüssigkeit 
Jodkaliumstärkepapier stark bläut. Von reinem Nitrit werden 
50 ccm verbraucht. Oder man misst 50 ccm Nitritlösung 
mit einer Pipette in einen Messkolben ab, füllt zum Liter auf 
und tropft diese verdünnte Nitritlösung aus einer Hiirette 
unter Umschütteln in auf 40 — 50° erwärmtes, mit Schwefel- 
säure angesäuertes Zehntelnormalpermanganat. Auf 50 ccm 
Permanganat müssen gerade 50 ccm Zwanzigstelnormalnitrit 
verbraucht werden. 

Chemisch reines Kalihydrat, KOH . 

LUttratur: Schubert, Journ. f. pract. Chemie [2] 26,117. 

300 g krystallisirtes Barythydrat löst man mit 1 1 Wasser 
in einer Eisenschale auf und giebt eine heisse konzentrirte 
Lösung von 1 20 g Kaliumsulfat genau so lange zu, bis mit 
der Kapillare entnommene Proben (vergl. die Anmerkung auf 
S. 2) weder mit Kaliumsulfatlösung noch mit Barytwasser 
reagiren. Man filtrirt dann durch ein l-'altenfilter von Papier 
in einen Glaskolben und dampft das Filtrat portionsweise in 
einem Silbertiegel bei grosser Flamme so rasch als möglich 
ein. Wenn das hinterbleibende Ätzkali ruhig schmilzt,*) giesst 
man dasselbe in eine grosse Schale von Silber, Eisen oder 
Nickel, schwenkt um und füllt die erhaltenen dünnen Lamellen 
noch heiss in ein Präparatenglas, das gut verschlossen und 
paraffinirt wird. 

Vorgang: Ba;OH) s + K 2 SO, = 2KOH -f BaSO,. 

Prüfung: Das Ätzkali löse sich in Wasser und in 
Alkohol ohne Trübung; eine Lösung in frisch ausgekochtem 
destillirten Wasser werde durch einen Tropfen Chlorbaryum, 
Schwefelsäure, Schwefelammonium, Nessler'sches Reagenz nicht 
gefällt. Beim Erwärmen mit überschüssiger Chlorammonium- 
lösung in einer Platinschale oder Porzellanschale bis zur fast 

*) Bei allen Arbeiten mit schmelzenden Ätzalkalien ist es unerlässlich 
die Augen durch ein Glas zu schützen. 


Digitized by Googf 


Reines Kaliumdisulfat. — Kaliumcyanat. 


7 


völligen Verjagung des Ammoniaks darf kein Niederschlag 
entstehen (Thonerde, Kieselerde), auch nicht auf Zugabe von 
Ammoniumoxalat (Kalk). 

Reines Kaliumdisulfat, KHS 0 4 . 

Litteratur: Kriiss, Annalen 238,50. 

ln der für Chlornatrium (S. 2) angegebenen Weise ist das 
technische Chlorkalium zu reinigen. Das Salz krystallisirt zum 
grossen Teil erst beim Erkalten der eingedampften Lösung. 
Man überzeugt sich durch die Flammenprobe, ob dasselbe 
völlig frei von Chlornatrium ist. Von dem so erhaltenen 
reinen Chlorkalium werden 20 g in eine erwärmte, 28 g reine 
konzentrirte Schwefelsäure enthaltende Platinschale mit einem 
Platinlöffel eingetragen und auf dem Bunsenbrenner bei kleiner 
Flamme erhitzt, bis die Gasentwicklung vollständig aufgehört 
hat. Die Schmelze erstarrt grosskrystallinisch. 

Vorgang: KCl -f H s S 0 4 = HCl + KHS 0 4 . 

Prüfung: Die schneeweisse Krystallmasse ist auf Ab- 
wesenheit von Chlor und von Natrium zu prüfen. Man be- 
stimme ihren Schmelzpunkt, der etwas über ioo 0 liegt-*) 

Kaliumcyanat, KCNO . 

I.itttratur: Erdmann , Berichte d. d. chem. Gesellschaft 1893, 26 , 2438 und 

Chemische Präparatenkunde Stuttgart 1894) Bd. II, 537. 

Käufliches, nur ganz gröblich zerkleinertes Blutlaugen- 
salz wird in geräumigen Schalen oder Pfannen von Eisen oder 
Nickel in dünner Schicht ausgebreitet und auf Gasöfen bei 
kleinen Flammen solange erhitzt, bis die Krystalle durch und 
durch verwittert sind, so dass man beim Durchbrechen der 
Krystalle keinen Kern von unverändertem gelben Salz mehr 
bemerkt. Dann erst wird das Salz noch warm zu feinem 
Pulver zerrieben, wieder auf den heissen Metallflächen aus- 

*) Derselbe schwankt ziemlich stark schon durch ganz geringen Wasser- 
gehalt des Salzes. 
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gebreitet und noch einige Stunden bei gleichmässiger Tem- 
peratur getrocknet. 

200 g von dem so erhaltenen absolut wasserfreien Ferro- 
cyankalium — es ist durchaus unerlässlich, sich durch Er- 
hitzen einer Probe im Reagirrohr davon zu überzeugen, dass 
das Präparat keine Spur von Wasser mehr enthält, da das 
bereits vollkommen verwitterte, farblose Salz noch einen Rest 
von Wasser sehr fest hält — werden mit 1 50 g geschmolzenem 
Kaliumdichromat in warmem Zustande innig verrieben. Das 
Gemisch trägt man portionsweise mit einem Löffel in eine ge- 
räumige eiserne Schale ein, welche auf einem Berliner Brenner 
oder auf einem Gasofen (siehe Anhang) soweit erhitzt ist, dass 
jede Portion des eingetragenen Pulvers zu einer schwarzen 
Masse verglimmt. Man rührt während des Eintragens mit 
einem eisernen Spatel um. Die Temperatur darf nicht bis 
zum Schmelzen der Masse steigen ; auch soll sich bei der 
Operation kein Ammoniak entwickeln 1 Wassergehalt der Ma- 
terialien). Das schwarze Reaktionsprodukt wird noch warm 
zerrieben und in einem siedenden Wasserbade 10 Minuten 
lang unter tüchtigem Umschütteln mit einem Gemisch von 
900 ccm Soprocentigem Alkohol und 100 ccm Methylalkohol 
gekocht. Man dekantirt die klare Lösung durch ein Falten- 
filter in ein in Eis stehendes grosses Becherglas und kühlt 
auch den schwarzen Extractionsrückstand sofort durch Ein- 
stellen des Kolbens in Eiswasser ab. Indem man die von 
dem auskrystallisirenden schweren Cyanat abgegossene Mutter- 
lauge immer sofort wieder auf die schwarze Masse zurück- 
giebt, erschöpft man diese bei der vierten oder fünften Ex- 
traktion. Die verschiedenen Portionen Cyanat werden auf 
einem und demselben Filter abgesaugt, mit Äther gewaschen 
und im Vacuum über Schwefelsäure getrocknet. Man ge- 
winnt so etw'a 65 g reines, trockenes, nur ganz schwach al- 
kalisch reagirendes Kaliumcyanat. Die Mutterlauge enthält 
noch Kaliumcyanat, welches nur durch Verdampfen im Va- 
cuum gewonnen w'erden kann. Besser aber verarbeitet man 
sie sofort auf Harnstoff (S. 42), da sie sich beim Stehen und 
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namentlich beim Erwärmen sehr rasch zersetzt, was sich durch 
den auftretenden Ammoniakgeruch kundgiebt. 

Vorgang: K 4 Fe(CN)e -f- 2 KoCr 2 0 - = 6 KCNO -j- 2 Cr 2 0 8 

_J_ FeO -j_ K a O. 

Das unveränderte Blutlaugensalz bleibt bei dem Umkrystallisiren aus 
Alkohol unlöslich zurück. Die heissen Lösungen müssen rach abgckühlt werden, 
da bei längerem Erhitzen das in dem verdünnten Alkohol enthaltene Wasser 
zersetzend auf Cyanat einwirken würde : 

KCNO -|- 2 H a O = K(NH 4 )C0 3 . 

Ausser der völligen Trockenheit der Ausgangsmaterialien und der Wahl 
eines geeigneten Lösungsmittels ist grosse Schnelligkeit des Operirens bei dem 
Prozess der Extraction die wesentlichste Bedingung für die Erzielung einer 
guten Ausbeute an Kaliumcyanat. Es wird sich naher nicht empfehlen, diese 
Operation in grösserem Massstabe vorzunehmen als hier angegeben. 

Prüfung: Man analysire das Salz durch Abrauchen 
einer Probe mit konzentrirter Schwefelsäure und Glühen des 
hinterbleibenden Kaliumsulfats unter Zusatz von einem Körn- 
chen Ammoniumcarbonat. 


Verhalten des Kaliumcyanats gegen 

Bei Siedehitze 

Beim Erkalten 

Lösungsmittel 

lösen sich : j 

krystnllisiren : 

8 oproc. Spiritus, rein 

62 g 

3 2 ß 

„ „ mit lo °/ 0 Methylalkohol . 

76 „ 

37 ,, 

„ „ io’/o Aceton .... 

82 „ 

>3 „ 


Löse einige Kiyställchen Kaliumcyanat in Weingeist 
und versetze mit einem Tropfen Kobaltacetatlösung: die Bil- 
dung des Doppelsalzes CoK 2 (CNO) 4 giebt sich durch intensiv 
blaue Färbung zu erkennen. — Über Einwirkung von Am- 
moniumsulfat siehe S. 42. 

Kaliumchlorat, KC! 0 3 . 

100 g Kaliumcarbonat werden in möglichst wenig heissem 
Wasser in einem Kölbchen gelöst und in die siedende Flüssig- 
keit Chlor eingeleitet, bis die alkalische Reaktion der Lösung 
verschwindet. Dann verdünnt man mit heissem Wasser bis 
zu einem Volumen von 350 ccm, filtrirt und lässt krystal- 
lisiren. 
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Vorgang: 3K ä CO a -f 6CI = KCIO, + 5 KCl 4 - 3CO s . 

Das Chlorkalinm bleibt in der Mutterlauge. Beim Erhitzen geht das 
Kaliumchlorat unter vorübergehender Bildung von Kaliumperchlorat in Chlor- 
kalium über, welches aber bei starker Rotglut flüchtig ist. 

Prüfung: Eine gewogene Probe des trockenen Salzes 
wird in einem bedeckten Platinschälchen erst auf dem Gas- 
ofen, dann auf dem Bunsenbrenner mit kleiner Flamme bis 
zur eben beginnenden Rotglut erhitzt, wobei man ein Öffnen 
der heissen Schale vermeiden muss. 

Kupferchlorür, CuCl . 

42 g Kupferchlorid (kryst.) und 32 g metallisches Kupfer 
(granulirt oder in Spänen) werden mit 100 ccm heissem Wasser 
übergossen, 200 ccm rohe Salzsäure (spez. Gew. 1,175) zuge- 
geben und in einem mit Trichterchen annähernd verschlossenen 
Kolben eventuell noch unter Nachgabe von etwas rauchender 
Salzsäure auf dem Gasofen gelinde gekocht, bis farblose Lö- 
sung erfolgt. Diese Operation dauert 1 — 2 Stunden, lässt sich 
aber wesentlich beschleunigen, wenn man zur Vollendung der 
Reaktion das bei der Darstellung des Kupfervitriols als Neben- 
produkt gewonnene Kupferpulver en päte (Seite 12) der Flüssig- 
keit zufügt. Die farblose Flüssigkeit wird von dem über- 
schüssigen Kupfer in einen hohen mit kaltem destillirtem 
Wasser gefüllten Cylinder abgegossen, das käsig gefällte Chlorür 
sofort nach dem Absitzen dekantirt, schnell abgesaugt, mit 
Alkohol und Äther gewaschen und im Vacuum über Schwefel- 
säure getrocknet. 

Vorgang: CuCl 3 -j- Cu = 2C11CI. 

Prüfung: Weisse, in Wasser unlösliche, schwere Massen, 
die sich an der Luft leicht oxydiren und durch Chlorwasser 
oder Königswasser leicht als Kupferchlorid in Lösung gehen. 
Beim Erhitzen im Röhrchen schmilzt das Chlorür ohne Zer- 
setzung. 

Kupfercyanür, CuCN . 

50 g krystallisirter Kupfervitriol werden in 300 ccm 
heissen Wassers gelöst und zu der heissen Lösung in einem 
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Kolben mit Tropftrichter eine Lösung von 26 g Cyankalium 
in 50 ccm Wasser zugetropft. Das unter starkem Aufschäumen 
entweichende Cyangas lässt man durch ein aufwärts gebogenes, 
zu einer Spitze verengtes Glasrohr entweichen und zündet es, 
sobald der Apparat damit angefüllt ist, an der Mündung des 
Rohres an, um durch das giftige Gas nicht belästigt zu wer- 
den. Den ausgefallenen weissen käsigen Niederschlag trennt 
man durch Dekantiren von der nur noch schwach bläulich 
gefärbten Lösung, wäscht ihn mit Wasser aus und trocknet 
ihn auf einem Thonteller. 

Vorgang: CuSO, -f 2KCN = Cu(CN) s + K 2 S 0 4 ; 

2Cu(CNj) = 2C11CN -f (CN), . 

Prüfung: Ziemlich luftbeständiges, im Übrigen dem 
Kupferchlorür ähnliches weisses Pulver. Zersetzt sich beim 
Erhitzen unter Cyangeruch. 

Kupfersulfat, CuSÜ 4 -t- 5H a O. 

200 g Kupfer (granulirt) werden mit 900 g konz. Schwefel- 
säure im Kolben auf dem Gasofen erhitzt.*) Das entweichende 
Schwefeldioxyd wird mit etwas Wasser gewaschen und durch 
4 1 kalten Wassers absorbirt (wässerige schweflige Säure). 
Das als weisses Krystall-Pulver zurückbleibende Kupfersulfat 
wird nach dem Erkalten mit der Schwefelsäure in eine Por- 
zellanschale gebracht und mit 1 1 heissem Wasser nachge- 
spült, wobei ein kleiner Rest von unangegriffenem Kupfer 
im Kolben zurückbleibt. Die heisse Flüssigkeit versetzt man 
solange mit roher Salpetersäure (etwa 25 g) bis eine klare 
blaue Lösung entstanden ist und filtrirt durch ein Faltenfilter 
in eine Schale. Die beim Stehen sich absetzenden, grossen, 
etwas weisslichen Krystalle werden in 300 ccm heissen Was- 
sers gelöst und im Kolben durch Umschütteln und Kühlen 
mit Wasser ein Krystallmehl erzielt, welches auf einfachem 

*) Falls es auf die Ausbeute an schwefliger Säure nicht ankommt, nehme 
man statt der 200 g Kupfer 300 g Kupferhammerschlag, wodurch die Ausbeute 
an Kupfervitriol grösser wird. 
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Platinconus abgesaugt und auf Thontellern in der Kälte ge- 
trocknet wird (105 g). Will man das reine Produkt noch in 
schönerer Form erhalten, so krystallisirt man nochmals aus 
Wasser um. Die Mutterlaugen werden in einer Porzellan- 
schale vereinigt und in der Kälte unter gutem Umrühren so- 
lange mit Zinkstaub versetzt, bis die Flüssigkeit nur noch 
ganz schwach blau gefärbt ist. Das so erhaltene Kupfer- 
pulver wird durch Dekantiren gereinigt und als Paste auf- 
bewahrt. (Vergl. Kupferchlorür Seite 10). 

Vorgang: Cu -(- aH. 2 S0 4 = CuSO, -j- S0 3 -j- 2 ILO. Ein Teil des 
Schwefeldioxyds wird weiter reduzirt, es bildet sich Schwefelkupfer, welches 
durch die zugefügte Salpetersäure wieder zersetzt wird. Aus konzentrirt schwe- 
felsaurer Lösung scheidet sich das Kupfersulfat wasserfrei und völlig weiss 
aus, aus verdünnterer Säure wasserarm und weisslich blau. 

Prüfung: Der Kupfervitriol bildet lasurblaue, schief- 
rhomboidische Krystalle, die an der Luft langsam verwittern. 
Beim Erhitzen des gepulverten Vitriols auf dem Gasofen er- 
hält man das völlig farblose wasserfreie Sulfat, welches beim 
Glühen in schwarzes Oxyd übergeht. Auf Eisen prüfe man 
durch überschüssiges Ammoniak, auf Zink durch Fällen mit 
überschüssiger Natronlauge und Versetzen des Filtrats mit 
Schwefelammonium. 

Kupfersulfat- Ammoniak, CuSü 4 -+- 4NH, -I- II 2 0 . 

Kupferkaliumsulfat, CuK 2 (S 0 4 ) 2 6H s O. 

Ammoniumdoppelsalz. — 30 g Kupfervitriol löse man in 
100 ccm Ammoniakflüssigkeit von 0,962 sp. G. — In einen 
schmalen hohen Cylinder werden dann 1 50 ccm Alkohol ge- 
geben, mittelst eines Tropftrichters mit langem Rohr 20 ccm 
W'asser vorsichtig unter den Alkohol gebracht und dann die 
Kupferlösung in ganz dünnem Strahle nachgefüllt, sodass sie 
sich im untern Teile des Cylinders sammelt und durch die 
Wasserschicht vom Alkohol getrennt ist. Binnen 1 — 4 Wochen 
ruhigen Stehens bilden sich grosse tiefdunkelblaue Krystalle. 

Kaliumdoppelsalz. — 100 g Kupfervitriol in bei 70° ge- 
sättigter Lösung werden mit einer ebensolchen Lösung von 
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69,8 g Kaliumsulfat, die unter Zusatz von 7 ccm konz. Schwe- 
felsäure bereitet ist, vermischt. Beim Erkalten scheiden sich 
die weisslich blauen Krystalle des Doppelsalzes ab. 

Prüfung: Zur Prüfung bestimme den Kupfergehalt der 
Salze: bei dem Ammoniumdoppelsalz durch einfaches Glühen 
und Wägen des zurückbleibenden Kupferoxyds, bei dem Ka- 
liumdoppelsalz durch Fällen mittelst eines Stückchens Cad- 
mium oder Zink in gewogenem Platinschälchen aus verdünnter, 
schwach mit Salzsäure angesäuerter Lösung. Wenn ein Pröb- 
chen der entfärbten Flüssigkeit mit Schwefelwasserstoffwasser 
keine P'ällung von Schwefelkupfer mehr giebt, spült man mit 
etwas Salzsäure, dann mit heissem Wasser, endlich mit Al- 
kohol aus, trocknet bei iOO° und wägt. 

Reines Silber, Ag . 

a) Krystallisirtes Silber nach S/as. — Eine beliebige, 
aber gewogene Menge von technischem, kupferhaltigen Silber 
(Münzen oder Bruch) wird in Salpetersäure gelöst, filtrirt und 
zur Trockene gedampft. Den Rückstand erhitzt man zum 
Schmelzen, bis Schwarzfärbung einzutreten beginnt, nimmt in 
Wasser auf, filtrirt und verdünnt soweit, dass die Flüssigkeit 
2°/o Silber enthält. Nun macht man in der Kälte stark am- 
moniakalisch und setzt soviel technische Natriumdisulfitlösung*) 
zu, bis eine Probe der blauen Flüssigkeit beim Kochen Ent- 
färbung zeigt. 

Der grösste Teil des Silbers fällt beim Stehen der Lösung 
in der Kälte schön krystallinisch heraus, der Rest beim Er- 
wärmen auf 60 — 70". Das Silber wird mit Wasser gewaschen, 
dann einigemal mit konzentrirtem Ammoniak digerirt, wieder 
mit Wasser gewaschen, auf dem Wasserbade getrocknet und 
gewogen. 

b ) Moleallares Silber aus Rückständen. — Silberrück- 
stände werden mit Zinkstangen unter Salzsäurezusatz gekocht, 
das reduzirte, von dem ungelösten Zink mechanisch befreite 

*) Eine 4oprocentige Natriumdisulfitlösung ist von Hof mann und Schöten - 
sack in Ludwigshafen zu beziehen. 
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Silber durch Dekantiren sehr gut ausgewaschen, in Salpeter- 
säure gelöst und mit Salzsäure gefällt. Das dekantirte und 
ausgewaschene Chlorsilber trägt man noch feucht in Natron- 
lauge, die in einer Porzellanschale im Sieden erhalten wird, 
ein und kocht unter zeitweiliger Zugabe einiger Cubikcenti- 
meter konzentrirter Traubenzuckerlösung so lange, bis sich 
eine abfiltrirte, ausgewaschene Probe des grauen Silberpulvers 
in Salpetersäure klar auflöst. Man wäscht, trocknet und wägt, 
wie bei a) beschrieben. 

Vorgang: Die Schwarzfärbung bei dem Schmelzen des unreinen Ni- 
trats rührt von der beginnenden Zersetzung des Kupfernitrats her; um keinen 
Verlust an Silber zu erleiden, erhitzt man nicht solange, bis sämtliches Kupfer- 
salz in Oxyd übergeführt ist, sondern gründet die Trennung des Silbers vom 
Kupfer darauf, dass das Silber aus ammoniakalischer Lösung durch schweflige 
Säure metallisch gefüllt wird, während das Kupfer unter diesen Umständen zu 
Oxydul reduzirt wird, welches in der ammoniakalischen Flüssigkeit gelöst bleibt 
und die langsame krystallinische Fällung des Silbers bewirkt. 

Prüfung: Löse eine Probe des Silbers in chlorfreier 
Salpetersäure und achte auf einen etwaigen Rückstand (Gold, 
Chlorsilber, Zinndioxyd ): fälle die Lösung mit Salzsäure aus 
und prüfe das Filtrat auf Schwermetalle. 

Feingold. 

Technisches Gold (zerbrochene Teile von Schmuckge- 
genständen, eine Münze oder rohes Waschgold) wird, mög- 
lichst zerkleinert, gewogen und in einem Kölbchen mit kon- 
zentrirter Salzsäure übergossen. Man erhitzt das Kölbchen 
im Sandbade und tropft von Zeit zu Zeit konzentrirte Sal- 
petersäure zu. Nachdem alles in Lösung gegangen ist, dampft 
man in einer Porzellanschale auf dem Wasserbade unter sorg- 
fältiger Fernhaltung von Staub soweit ein, dass die restirende 
dunkelrote Flüssigkeit beim Erkalten erstarrt. Dann nimmt 
man mit viel Wasser auf, filtrirt vom ausgeschiedenen Chlor- 
silber ab und fällt das Filtrat heiss mit viel überschüssiger 
Eisenchlorürlösung. Das pulverförmig abgeschiedene Gold 
wird dekantirt, mit verdünnter Salzsäure einigemal ausgekocht, 
auf aschenfreiem Filter gesammelt, im Porzellantiegel erhitzt 
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und gewogen. Falls man grössere Mengen von Gold scheidet, 
kann man aus dem Filtrat mit Eisen oder Zink ein wenig 
Platin und Palladium (event. auch Thallium) abscheiden. 

Prüfung: Das in Form eines rötlichen Pulvers er- 
haltene Gold darf siedender konzentrirter Salzsäure keine 
Spur einer gelblichen Färbung (Eisen) erteilen. Unterwirft 
man eine gewogene Menge nochmals dem oben beschriebenen 
Scheideverfahren, so muss das Gewicht völlig konstant bleiben. 

Wasserfreies Magnesiumchlorid, MgCl 2 . 

500 g krystallisirtes Chlormagnesium wird mit 500 g 
Salmiak in möglichst wenig Wasser gelöst, filtrirt, in einer 
Porzellanschale eingeengt und am besten in einer Silberschale 
zur Trockene gebracht. Die feste Masse wird heiss zerkleinert 
und in kleinen Portionen auf Porzellanschalen oder besser 
Platinschalen (jedes unedle Metall, auch Silber wird von der 
Mischung bei höherer Temperatur angegriffen) getrocknet. 
Diese Operation dauert längere Zeit und ist mit besonderer 
Sorgfalt auszuführen, da durch das Zurückbleiben selbst ganz 
geringer Mengen Wasser der Erfolg des Versuches völlig 
vereitelt wird. Man trockne auf mehreren Gasöfen gleich- 
zeitig und regulire die Flammen derartig, dass ein Entweichen 
von Chlorammoniumdämpfen nicht stattfindet. Von Zeit zu 
Zeit zerreibe man die Portionen in einer heissen Reibschale, 
setze dann das Trocknen fort, bis das Produkt ein beim Er- 
hitzen nicht mehr zusammenbackendes Pulver darstellt und 
betrachte die Operation erst dann als beendet, wenn eine 
Probe im Reagirrohr erhitzt keine Feuchtigkeit mehr ab- 
giebt und nach dem Verdampfen des Chlorammoniums eine 
leicht bewegliche klare, beim Erkalten strahlig krystallinisch 
erstarrende Flüssigkeit hinterlässt. Dann fülle man das noch 
heisse Pulver *) in einen geräumigen Platintiegel, verschliesse 

*) Soll die getrocknete Substanz auf bewahrt werden, so muss dies in 
sehr gut schliessenden Gefässen geschehen. Vor dem Gebrauch ist dann die 
Masse nochmals auf dem Gasofen kurze Zeit zu trocknen. 
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denselben mit einem gut passenden Deckel und setze ihn in 
den bereits vorher erhitzten Rössler’schen Ofen (siehe An- 
hang). Nach dem Verdampfen des Chlorammoniums nimmt 
man den Tiegel heraus, *) füllt ihn von neuem mit dem 
lockeren Pulver an und setzt das Glühen fort bis die ganze 
Masse eingeschmolzen ist. Das erstarrte Chlormagnesium, 
welches sich leicht aus dem Tiegel herauslösen lässt, ist noch 
warm in ein gut schliessendes Gefäss einzufüllen. 

Vorgang: Krystallisirtes Chlormagnesium verliert beim Erhitzen viel 
Salzsäure, dagegen lässt sich das Doppelsalz (NH^MgCl* bei vorsichtigem 
Erhitzen ohne Zersetzung entwässern. Beim Glühen dieses Doppelsalzes hinter- 
bleibt wasserfreies Chlormagnesium: (NH^MgCI* — MgCl s -f- 2NH4CI. 

Prüfung: Das wasserfreie Chlormagnesium bilde strahlig 
gross krystallinische, seidenglänzende, dem geschmolzenen Na- 
triumacetat nicht unähnliche Stücke, welche beim Erhitzen 
leicht schmelzen und bei Glühhitze verdampfen. Die Dämpfe 
zersetzen Wasserdampf momentan unter Freiwerden von Chlor- 
wasserstoff. Das sehr hygroskopische Salz sei in Wasser unter 
Erwärmung klar löslich. 

Poröses Chlorcalcium, CaCl 2 . 

Von der bei der Kohlensäureentwicklung aus Marmor 
und roher Salzsäure hinterbleibenden Lauge, welche mit über- 
schüssigem Marmor nicht mehr reagirt, wird i 1 erwärmt, mit 
Kalkmilch aus 35 g Ätzkalk in einem 2 1 fassenden eisernen 
Topf gefällt und nach dem Aufkochen der stark alkalisch 
reagirenden Flüssigkeit filtrirt. **) Das Filtrat versetzt man mit 
Salzsäure bis zur stark sauren Reaktion und verdampft es 
unter Nachgiessen in einer nur 1 fassenden Porzellanschale 

*) In hellglühendem Zustande darf der Tiegel wegen der Flüchtigkeit 
des Chlormagnesiums nicht geöffnet werden. 

**) Statt dessen kann man auch von den bei der Atzammoniakdar- 
stellung bleibenden, aus einem Gemisch von Chlorcalcium und überschüssigem 
Kalk bestehenden Rückständen ausgehen. Man kocht dieselben mit Wasser, 
bis sich die letzten Spuren von Ammoniak verflüchtigt haben, filtrirt und ver- 
fährt weiter wie oben angegeben. 
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auf dem Gasofen (siehe Anhang). Sobald sich eine Salzhaut 
bildet, macht man die Flammen kleiner, giebt etwas rauchende 
Salzsäure zu und lässt ohne Umrühren ruhig stehen, so dass 
die Masse erst im Laufe von 4 — 5 Stunden völlig trocken 
wird. Nun löst man mit Hilfe eines Messers das poröse Chlor- 
calcium vorsichtig von der Schale los, zerschlägt die grossen 
Stücke noch heiss in einer angewärmten Reibschale, sortirt 
die Stückchen möglichst rasch nach ihrer Korngrösse mittelst 
einiger Siebe von 1 — 5 mm Maschenweite und füllt sie sofort 
in gut schliessende Präparatenfläschchen ein. 

Vorgang: Der Atzkalk fällt aus der Marmorlösung Magnesia sowie 
die Oxyde des Eisens und Mangans. (Aus dem Filtrat scheidet sich beim 
Stehen häufig basisches Chlorcalcium, 3 CaQ,CaCla -|- 15 H^O , in schönen langen 
Prismen ab;. Beim Eindampfen zur Trockene muss die Lösung salzsauer und 
die Erhitzung eine allmähliche sein, da das Chlorcalcium sonst Salzsäure ver- 
liert und stark alkalische Reaktion annimmt. 

Prüfung: Rein weisse, poröse, sehr hygroskopische 
Stücke. Dieselben sollen sich in Wasser und in Alkohol klar 
lösen ; die wässerige Lösung darf nur ganz schwach alkalisch 
reagiren. 

Calciumcarbonat, CaCO a . 

1 'h 1 Chlorcalciumlauge wird, wie oben beschrieben, mit 
Kalkmilch gereinigt. Das noch heisse Filtrat wird in 2 1 /* 1 
lOprozentiger Lösung von käuflichem Ammoniumcarbonat unter 
Zusatz von 250 ccm verdünnter Ammoniakflüssigkeit (1 T. 
konzentrirtes Ammoniak, 2 T. Wasser) eingegossen, die gut 
gemischte Flüssigkeit in hohen Glascylindern dekantirt, der 
Niederschlag endlich auf einem Papierfilter abgesaugt und in 
Nickelschalen auf Gasöfen vollends getrocknet. 

Vorgang: NH S + (NH 4 ),H(CO,), = 2 (NH 4 ),CO s ; 

CaClj + (NH 4 ),CO» = CaCO s + 2NH 4 CI ; 

Ca(OH) ä -f (NH 4 ) s CO, - CaC 0 3 -f 2NH„ -f 2 11 , 0 . 

Prüfung: Schneeweisses, krystallinisches, geschmack- 
loses Pulver, in verdünnter Salzsäure und Salpetersäure unter 
starkem Aufbrausen klar löslich. Die salzsaure Lösung darf 
durch Ammoniak keine Fällung erleiden (Eisen, Thonerde); 

Erd mann, Chemische Präparate. 2 
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die klare arnmoniakalische Lösung ist nach dem Ausfällen des 
Kalkes durch oxalsaures Ammoniak mittelst phosphorsauren 
Natriums auf Magnesia zu prüfen. Die salpetersaure Lösung 
muss auf Zusatz von Silbernitrat klar bleiben. Im trockenen 
Röhrchen erhitzt, soll das Präparat weder Wasser noch Am- 
moniak abgeben. 

Arsenfreies Zink, Zn. 

l.itteratur: L. L’Hote, Ann. de chimie et de physique |6] 3, 14 1, Compt. 
rend. 98, 1491. 

I kg Handelszink wird im hessischen Tiegel geschmolzen. 
In das glühende Metall taucht man Stücke von wasserfreiem 
Chlormagnesium (siehe Seite 15) bis auf den Boden des Tiegels 
unter und hält sie so lange dort fest, bis sie in Lösung ge- 
gangen sind. Um das spezifisch leichte Chlorid unter dem 
geschmolzenen Metall festzuhalten, bedient man sich eines 
Eisendrahtes, dessen unterer Teil zu einer dichten Spirale 
gewunden ist. In der so entstandenen kleinen Glocke be- 
festigt man mit etwas Blumendraht das Chlormagnesium und 
drückt dann den Draht in das Metall. Nachdem 15 g Chlorid 
eingetragen sind, lässt man den Tiegel soweit erkalten, dass 
das Metall beim Öffnen des Tiegels sich nicht mehr entzündet 
und nur eben noch flüssig ist und giesst dasselbe dann im 
möglichst dünnen Strahle in einen Eimer mit Wasser. Die 
herausgenommenen Granalien werden nach dem Abtropfen in 
der Wärme getrocknet. 

Vorgang: 3MgCl 2 -(- 2 As = ßMg -|- 2 AsC 1 8 . Das Chlorarsen und 
unzersetztes Chlormagnesium verflüchtigen sich in dicken Wolken. 

Prüfung: Das so erhaltene Zink ist magnesiumhaltig 
und daher im Gegensatz zum chemisch reinen Zink in ver- 
dünnten Säuren sehr leicht löslich. Um es auf Arsen zu 
prüfen, übergiesse man es in einem Reagirröhrchen mit ver- 
dünnter (i : i) Salzsäure und bedecke das Rohr mit einem 
Filterchen, dessen Spitze mit einem Tropfen konzentrirter 
Silberlösung (i : i) befeuchtet ist. Nach kürzerer oder längerer 
Zeit bildet sich gelbes Arsensilbernitrat Ag 6 As(N 0 3 ) 3 , welches 
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sich mit Wasser unter Schvvarzfärbung zersetzt nach der 
Gleichung: 

2Ag 6 As(N0 3 ) 3 -(- 3H g O = i2Ag -1- As g 0 3 4- öHNOg. 

Strontiumhydroxyd, Sr(OH)jj -f- 8H a O. 

Ein inniges Gemenge von 150 g feingepulvertem Coele- 
stin mit 50 g Holzkohle wird in einem hessischen Tiegel 
festgedrückt und mit einer Schicht von Kohlenpulver bedeckt. 
Man verschliesst den Tiegel mit einem genau passenden eisernen 
Deckel mit anschliessendem umgebogenen Rand und erhitzt 
eine Stunde lang im Rössler’schen Gasofen (siehe Anhang) 
bis zur Weissglut. Das erkaltete Produkt muss beim Über- 
giessen mit verdünnter Salzsäure bis auf einen geringen koh- 
ligen Rückstand unter lebhafter Schwefelwasserstoffentvvicklung 
in Lösung gehen, wovon man sich an einer Probe überzeugt. 
Man suspendirt die Masse in einer Porzellanschale in einem 
Liter heissen Wassers und tragt in die kochende Flüssigkeit 
solange gut ausgeglühten Kupferhammerschlag (100 — 150 g) 
ein, bis eine abfiltri rte Probe mit Bleiacetat keine braunschwarze 
Fällung mehr liefert. Dann wird heiss in ein Becherglas fil- 
trirt, der Rückstand noch mit 100 ccm Wasser ausgekocht 
und das Gesamtfiltrat gut zugedeckt der Krystallisation über- 
lassen. Nach 24 Stunden giesst man die Lauge von den 
ausgeschiedenen Krystallen ab, trocknet dieselben so rasch 
als möglich auf einem bedeckten Thonteller und bringt sie 
in ein verschlossenes paraffinirtes Gefäss. Die Lauge wird 
in eiserner Schale rasch auf 300 ccm eingedampft, um eine 
zweite Krystallisation zu erzielen. 

Vorgang: Das Strontiumsulfat wird durch Glühen mit Kohle unter 
Luftabschluss in Schwefelstrontium verwandelt, welches sich mit Kupferoxyd 
zu Strontiumhydroxyd umsetzt: 

SrSO, 4- 4C = SrS + 4CO; 

SrS 4 - CuO -f H ,0 = Sr OH), -|- CuS. 

Prüfung: Wasserhelle, leicht verwitternde vierseitige 
Tafeln oder Nadeln von stark alkalischem Geschmack, leicht 
und ohne Rückstand löslich in ausgekochtem heissen Wasser. 

2 * 
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Schmilzt beim Erwärmen leicht, um beim weiteren Erhitzen 
unter Verlust seiner 8 Mol. Krystallwasser wieder zu einer 
weissen Masse zu erstarren, welche bei höherer Temperatur 
nochmals schmilzt und endlich in Strontiumoxyd übergeht. 
Seine essigsaure Lösung darf durch Kaliumdichromat nicht 
gefällt werden (Baryum), muss dagegen durch Schwefelsäure 
so vollständig niedergeschlagen werden, dass im Filtrat Am- 
moniumoxalat keine Fällung mehr hervorbringt (Calcium). 

Cadmiumcarbonat, CdCO,. 

ioo g zerschnittenes oder granulirtes technisches Cad- 
miummetall werden in einen Kolben mit 400 ccm kalter Sal- 
petersäure vom spez. Gew. 1,20 eingetragen, indem man das 
reichlich entweichende Stickoxyd durch ein Steigrohr direkt 
in den Abzugskanal fortleitet. Nachdem die Einwirkung voll- 
ständig aufgehört hat, giesst man von dem ungelösten Rest 
in eine Porzellanschale von 6 1 Gehalt ab, verdünnt mit 4 1 
heissen Wassers und trägt etwas festes käufliches Ammonium- 
carbonat in Pulverform ein, sodass eben ein bleibender Nie- 
derschlag erfolgt. Derselbe wird für sich abfiltrirt und aus 
dem Filtrate durch Einträgen von überschüssigem (etwa 150 g) 
Ammoniumcarbonat das reine Cadmiumcarbonat gefällt. Man 
dekantirt einigemal mit heissem Wasser in hohen Glascylin- 
dern und bewahrt das Carbonat als Paste auf oder trocknet 
es auf dem Wasserbade. 

Vorgang: 3Cd -j- SH NO, = 3 Cd NO s )j -(- aNO -|- 4H..O. Die 
fremden Metalle, mit Ausnahme des Zinks und Eisens, bleiben nicht in Lösung, 
sondern werden durch das überschüssige Cadmiummetall wieder metallisch ab- 
geschieden. Das Eisen fallt mit der ersten l’ortion Cadmiumcarbonat: 
3 CdCO s 4- 2Fe(N0 3 ) s + 3 H s O = 3 Cd(NO s ), + 2Fc(OH), + 3 CO s ; 
das Zink wird durch das überschüssige Ammoniumsalz in Lösung gehalten. 

Prüfung: Das rein weisse, beim Glühen in braunes 
Cadmiumoxyd übergehende, in verdünnten Säuren leicht unter 
Aufbrausen lösliche Salz ist namentlich auf Antimon, Wismut, 
Kupfer, Blei, Eisen, Zink nach dem gewöhnlichen Gange der 
Analyse zu prüfen. 
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Baryumoxyd, BaO. 

Je 150 g Schwerspat werden mit 40 g Holzkohle in 
der oben (Seite 18) für Coelestin beschriebenen Weise redu- 
zirt und das gewonnene Schwefelbaryuni in einem Literkolben 
mit Tropftrichter und Gasableitungsrohr mittelst verdünnter 
Salpetersäure zersetzt, filtrirt und zur Krystallisation gedampft 
Von dem so erhaltenen oder von käuflichem Baryumnitrat 
trägt man allmählich mit einem Eisenlöffel i 1 /« kg in einen 
weissgliihenden hessischen Tiegel ein, den man mit einem 
möglichst gut schliessenden Thondeckel bedeckt hält. Nach 
erfolgtem Einträgen erhitzt man den geschlossenen Tiegel 
noch eine Stunde auf möglichst hohe Temperatur. Nachdem 
er wieder teilweise erkaltet ist, entfernt man die oberste, 
meist durch mangansaures Baryum grün gefärbte Schicht des 
Tiegelinhalts und füllt das Baryumoxyd sofort in kleine Kol- 
ben, die man durch Zuschmelzen verschliesst. 

Vorgang: Das Baryumnitrat geht in der Glühhitze zunächst in Ba- 
ryumnitrit, dann weiter in Baryumoxyd über: 

Ba(NÜ 3 ' s -- Ba(NO s ) 2 -f- 2O; 

Ba(NO a ) s = BaO -|- 2N -f- 3O. 

Prüfung: Grauweisse poröse Stücke, die sich mit Wasser 
erhitzen und in verdünnter Salzsäure ohne Aufbrausen klar 
lösen ; diese Lösung soll Permanganat nicht entfärben und 
Jodkaliumstärkepapier nicht bläuen (Baryumnitrit und Baryum- 
superoxyd ). 

Baryumhydroxyd, Ba(OH) a + 8aq. 

Man kann die Darstellung dieses Präparates aus Schwefel- 
baryum ganz nach der für Strontiumhydroxyd angegebenen 
Methode ausführen, oder in folgender Weise verfahren. 

1 kg krystallisirtes Chlorbaryltm wird in 2 1 heissem 
Wasser gelöst, 1115 g einer Natronlauge von 33 0 Be oder 
1,29 spez. G. *) zugegeben, filtrirt und zur Krystallisation ge- 

*) Zur Darstellung derselben hat man etwa 310 g rohes Ätznatron in 
840 g Wasser zu lösen. — Vergl. übrigens Seite 3 und 4. 
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Baryumsuperoxyd ; Baryumsuperoxydhydrat. 


stellt. Das auf dem Platinconus mit der Wasserstrahlpumpe 
abgesaugte Baryumhydroxyd wird zweimal aus heissem Wasser 
umkrystallisirt und wie das Strontiumhydroxyd getrocknet 
und aufbewahrt. 

Vorgang: BaClj -f zNaOJI = Ba(OH* -f 2 NaCl. 

Prüfung: Die essigsaure Lösung werde durch Zugabe 
von Kaliumdichromat so vollständig niedergeschlagen, dass 
das Filtrat, dessen Färbung etwas dunkler gelb als diejenige 
des Niederschlags sein muss, weder durch Ammoniumoxalat 
(Calcium) noch durch verdünnte Schwefelsäure beim längeren 
Stehen (Strontium) gefällt wird. 

Baryumsuperoxyd BaO g ; Baryumsuperoxydhydrat, 

Ba(OH) 4 + 6 H ä O. 

1) Ein schwer schmelzbares Glasrohr wird mit 30 g ge- 
pulvertem Baryumoxyd beschickt, im Verbrennungsofen massig 
erhitzt und ein rascher Strom mit konzentrirter Schwefelsäure 
getrockneten Sauerstoffs darüber geleitet. Das erkaltete und 
mit etwas Wasser zerriebene Superoxyd trägt man in 50 ccm 
auf O u abgekühlte verdünnte Salzsäure ein, filtrirt die noch 
schwach saure Lösung und lässt sie in 500 ccm auf O 0 ab- 
gekühltes kalt gesättigtes Barytwasser einfliessen. Der ab- 
geschiedene aus flimmernden Krystallblättchen bestehende 
Niederschlag wird abgesogen, mit etwas Eiswasser ausge- 
waschen und als Paste aufbewahrt. 

2) V» 1 käufliches Wasserstoffsuperoxyd *) wird in einem 
Kolben auf o° abgekühlt und mit einer kalt gesättigten Baryt- 
hydratlösung solange versetzt, bis eben ein bleibender Nieder- 
schlag entsteht und die Flüssigkeit alkalisch geworden ist. 
Die filtrirte Lösung lässt man unter weiterer Kühlung und 
stetem Umschütteln in 2 f eiskalte Barythydratlösung einlaufen. 
Wenn der entstehende krystallinisch flimmernde Niederschlag 
sich nicht mehr vermehrt, saugt man das Baryumsuperoxyd- 
hydrat ab und wäscht mit wenig Eiswasser nach. 

*) Zu beziehen von C. Rasp e, Weissensee bei Berlin, Königs-Chaussee 82. 
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Vorgang: Bei massiger Hitze addirt das Baryumoxyd noch ein Atom 
Sauerstoff. Das Baryumsuperoxyd setzt sich mit Salzsäure um : 

BaO, -f 2HCI = BaCI» + H s O ä ; 
das Wasserstoffsuperoxyd mit Baryt: 

H s O s + Ba(OH)* = Ba(OH)«. 

Prüfung: Das Baryumsuperoxyd erhitze sich nicht 
beim Anreiben mit Wasser (Gehalt an Baryumoxyd). Die 
Güte des Superoxydhydrates ergiebt sich, wenn man aus dem 
Präparat nach Seite 52 Wasserstoffsuperoxyd darstellt. 

Destillirtes Quecksilber, Hg 

Littcratur: H. N. Morse, American Chemical Journal 7 , 60. 

In einen Verbrennungsofen, dessen eines Ende um 15 mm 
gegen das andere erhöht ist , legt man ein Rohr aus schwer 
viguri. schmelzbarem Glase, dessen 

beide Enden in der auf Figur 1 
verdeutlichten V eise abwärts 
gebogen sind. Das ausgezo- 
gene Ende ist mit Hilfe eines 
dickwandigen, sehr gut schlies- 
senden Gummi- f'k'"' 2 - 
Schlauches mit einem 
nicht zu dünnwan- 
digen , in einem 
engen Glascylinder 
stehenden Glasrohr 
von etwa 10 mm 
äusserer Weite und 
von solcher Länge 
verbunden, dass das 

.. . Luftdichter 

gesamte vertikale Que ,. k , ilher . 

Destillation von Quecksilber im Vacuum. RolirStÜck bis ZU der Verschluss. 

aufwärts gebogenen unteren Öffnung etwa 700 mm beträgt. 
Das andere Ende des Verbrennungsrohres ist noch innerhalb 
des Ofens etwas aufwärts gekrümmt, so dass die letzte Flamme 
des Ofens unter die höchste Stelle des Rohres zu stehen 
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kommt.*) Von da ab führt das Rohr ohne Verjüngung 20 cm 
abwärts; in sein Ende ist mittelst Gummischlauch**) ein zwei- 
tes, ebenfalls unten hakenförmig gekrümmtes Glasrohr einge- 
setzt, welches mindestens 5 cm frei in das weitere Rohr hinein- 
ragt und etwa 80 cm Länge besitzt. Um den Apparat in Gang 
zu setzen, giesse man in den Cylinder käufliches oder durch 
Gebrauch mit anderen Metallen verunreinigtes Quecksilber und 
evakuire den Apparat mit einer gutwirkenden Wasserstrahl- 
pumpe unter Einschaltung einer leeren WoulfFschen Flasche. 
Sobald das Quecksilber so hoch gestiegen ist, dass es in Ge- 
stalt einer laogen Flüssigkeitszunge von einem Ende des Ver- 
brennungsofens bis an das andere heranleckt, wird der zur 
Pumpe führende Schlauch mit einem Quetschhahn fest ver- 
schlossen Nun heizt man den Ofen mit kleinen Flämmchen 
an, so dass das Quecksilber in ein ganz gelindes kaum sicht- 
bares Sieden kommt und durch den Asbestpfropf überde- 
stillirt. Sobald das abwärts führende Rohr mit Quecksilber 
zur Hälfte gefüllt ist, lässt man durch Öffnen des Quetsch- 
hahnes vorsichtig Luft in den Evakuirungsschlauch und ent- 
fernt diesen, da jetzt die Quecksilbersäule auch auf dieser 
Seite des Apparates den Luftzutritt hindert Der Apparat 
arbeitet nun selbstthätig weiter und entleert das destillirende 
Quecksilber kontinuirlich in ein untergestelltes Gefäss, wenn 
man nur von Zeit zu Zeit die erforderliche Quecksilbermenge 
in den Cylinder nachfüllt. 

Prüfung: Das Quecksilber zeige das spezifische Ge- 
wicht 13,595 bei 0°, besitze einen reinen Silberglanz, sei 
leichtflüssig, bilde beim Ausgiesen lauter völlig runde, regel- 
mässige Tropfen und hinterlasse dabei nie längliche, faden- 
artige, dickflüssigere Rückstände. 5 g in einem Porzellantiegel 
erhitzt dürfen keinen wägbaren Glührückstand hinterlassen. 

*) An diese Stelle des Rohres führe man einen losen Pfropf aus Asbest ein. 

**) Um sicher auch an dieser Stelle einen völlig luftdichten Verschluss 
zu haben, bringe man die in Figur 2 gezeichnete Vorrichtung an. Das die 
Dichtung umgebende, durch einen Kautschukpfropfen und ein Stückchen weiten 
Glasrohrs gebildete Näpfchen fülle man mit Quecksilber an. 
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Quecksilberchlorid, HgCl 8 (aus Quecksilberrückständen). 

Die mit roher Salzsäure und roher Salpetersäure oxy- ' 
dirten, dann auf dem Wasserbade zur Trockne gebrachten 
Rückstände werden in einer Porzellanschale mit aufgesetztem 
grossen Trichter in einem Bade von Sand oder Eisenfeil- 
spänen der langsamen Sublimation unterworfen. Von dem 
gewonnenen Sublimat löst man je nach seiner Reinheit '/ 10 
bis l /s in heissem Wasser auf, fällt mit Natronlauge und ver- 
reibt das so gewonnene Quecksilberoxyd nach dem Aus- 
waschen und Trocknen mit der Hauptmenge des Sublimats. 

Das so gewonnene, durch Bildung von Quecksilberoxy- 
chlorid sich schwärzende Pulver wird in einen Kolben gefüllt, 
den man, lose mit einem Uhrglas bedeckt, im Eisenfeilbade 
mit kleiner Flamme erhitzt. Der Sublimat setzt sich am 
oberen Teile des Kolbens in sehr schönen, langen Krystallen 
an. Nach beendigter Sublimation hebt man den Kolben aus 
dem Bade, sprengt den Boden durch schnelles Überfahren 
mit einem feuchten Schwamme ab und trennt die Krystalle 
von dem Glase auf einem grossen Bogen Papier mit Hilfe 
einer Gänsefeder. Sollten noch weniger gut krystallisirte 
Partien sich dabei befinden, so werden dieselben aus 4 Teilen 
siedendem Wasser umkrystallisirt. 

Vorgang: Der rohe Sublimat ist durch andere flüchtige Metallehloride 
verunreinigt, welche aber alle durch Quecksilberoxyd zersetzt werden; z. B. 

2 FeCl 3 -f- 3iigO = Fe s O„ 3HgCI 2 . 

Prüfung: Schneeweisse, rhombische Prismen, in kaltem 
Alkohol oder Äther sowie in heissem Wasser leicht ohne 
Rückstand (Calomel, Eisenoxyd etc.) löslich, im Reagirrohr 
erhitzt ohne Rückstand flüchtig. 

Quecksilbercyanid, Hg(CN) 2 . 

Eine verdünnte Blausäurelösung (siehe Seite 41) wird in 
einem Kolben mit gelbem Quecksilberoxyd versetzt, bis die 
Flüssigkeit auf Lackmuspapier stark alkalisch reagirt. Zu 
dem Filtrat giebt man noch soviel Blausäure, dass es danach 
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riecht und deutlich sauer reagirt, und dampft zur Krystalli- 
sation ein. Bevor man die Mutterlaugen nochmals zur Kry- 
stallisation eindampft, giebt man ihnen wieder etwas Blau- 
säure zu. 

Prüfung: In n Teilen kalten Wassers lösliche, neu- 
tral reagirende, sehr unangenehm metallisch schmeckende 
quadratrische Säulen und Pyramiden. In Röhrchen erhitzt 
entwickelt das Salz Cyangas, giebt ein Destillat von Queck- 
silbertröpfchen und hinterlässt schwarzes Paracyan. 

Zinnober, HgS. 

6° g Quecksilber werden mit 23 g Schwefelblumen in 
einem Mörser anhaltend verrieben bis kein Quecksilber mehr 
zu sehen ist. Man übergiesst dann mit einer Lösung von 
15 g Atzkali in 80 ccm Wasser und digerirt bei etwa 45 0 
unter häufigem Umrühren mehrere Tage unter Ersatz des 
verdunstenden Wassers. Nachdem die Masse schön rot ge- 
worden ist, wird sie durch Schlämmen von dem unveränderten 
Quecksilber und dem grössten Teil des Schwefels getrennt, 
mit einer Lösung von Natriumsulfit gekocht, abgesaugt und 
mit heissem Wasser ausgewaschen. Man erhält etwa 40 g 
Zinnober. 

Prüfung: Scharlachrotes Pulver, beim starken Erhitzen 
im Röhrchen ohne Rückstand flüchtig. 

Bor, B. 

I.UUratur : Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie S. 403. 

100 g geschmolzener und noch heiss fein gepulverter 
Borax werden mit 50 g Magnesiumpulver gut gemischt, die 
Masse in einen hessischen Tiegel gefüllt, festgedrückt und 
mit einer Schicht von reinem Borax bedeckt. Alle diese 
Operationen müssen möglichst rasch und in erwärmten Ge- 
fässen ausgeführt werden , da der entwässerte Borax sehr 
hygroskopisch ist. Man verschliesst den Tiegel mit einem 
dazu angefertigten, gut passenden Deckel aus starkem Eisen- 
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blech mit übergreifendem Rand und erhitzt im Rössler'schen 
Ofen (siehe Anhang) eine Viertelstunde zur Rotglut. Nach 
dem Erkalten zerreibt man das Reaktionsprodukt , kocht es 
mit Wasser, dann mit Salzsäure, endlich wieder mit Wasser 
aus und trocknet das restirende graubraune Pulver auf dem 
Wasserbade. 

Borsäure, H 3 B 0 3 . 

200 g gepulverter Borax werden in '/ 2 1 siedendem 
Wasser gelöst und 300 ccm verdünnte Salzsäure zugegeben. 
Nach Verlauf eines Tages saugt man die ausgeschiedenen 
schuppigen Krystalle auf dem Platinconus ab, wäscht sie mit 
sehr wenig Wasser nach und krystallisirt sie nochmals aus 
Wasser um. 

Prüfung: Die weissen, perlmutterglänzenden Krystalle 
müssen sich in 6 Teilen Alkohol und 25 Teilen kaltem 
Wasser lösen und beim Erhitzen unter Wasserverlust zu 
einem farblosen, beim Erkalten durchsichtig bleibenden Glase 
schmelzen. Die wässerige Lösung rötet Lackmuspapier; tränkt 
man Curcumapapierstreifen mit derselben und trocknet sie in 
der Wärme, so verwandelt sich der gelbe Farbstoff in einen 
orangebraunen, der sich mit Alkalien grünschwarz färbt. Von 
Verunreinigungen ist besonders auf Salzsäure und Schwefel- 
säure zu fahnden. 

Ueberborsaures Ammonium, NH 4 B 0 3 -|- '/ 2 H 2 0. 

Litleratur: Melikoff und Pissarjewsky, Berichte d. d. Chem. Ges. 1898, 
XXXI, 953; Zeitschr. anorgan. Chem. 1898, XVIII, 62. 

Zu 500 ccm einer 3°/ 0 igen Wasserstoflfsuperoxydlösung, 
deren Gehalt durch Titration mit Permanganat kurz vor der 
Verwendung kontrollirt werden muss (vgl. S. 46) giebt man 
unter äusserer Kühlung in Eiswasser 25 g fein gepulverte Bor- 
säure hinzu. Nachdem die Säure in Lösung gegangen ist, macht 
man die Flüssigkeit mit 30 ccm konzentrirtem Ammoniak 
(spezifisches Gewicht 0,89) alkalisch und fällt das Ammonium- 
hyperborat durch Zugabe von l / 2 1 Weingeist. Die weissen 
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Thonerde aus Kryolith). . 


Krystalle werden abgesaugt und über Schwefelsäure im 
Vacuum getrocknet; im frisch gefällten Zustande enthält das 
Salz 3 Moleküle Krystallwasser, nach eintägigem Stehen über 
Schwefelsäure geht aber dieses unbeständige wasserreiche Salz 
in die beständigere Verbindung 

NH 4 B 0 3 -f- '/„H* O oder (NH,) 2 H 2 B 2 0 7 
(analog dem metantimonsauren Natrium Na 2 H 2 Sb 0 7 ) über. 

Prüfung: 0,15 g des Salzes werden mit 5 ccm lauwarmen 
Wassers im Reagirrohr übergossen ; das Salz löst sich langsam 
unter Ammoniakgeruch und Entwicklung von Sauerstoff; dabei 
bildet sich Ammoniumnitrit. Die mit Schwefelsäure ange- 
säuerte Lösung des Ammoniumhyperborats bläut Jodkalium- 
stärkepapier und enthält Wasserstoffsuperoxyd, zersetzt sich 
aber ebenfalls sehr schnell. Mit Salzsäure entwickelt das 
Salz Chlorgas, mit konzentrirter Schwefelsäure Ozon. 

Thonerde Al(OH)„ (aus Kryolith). 

50 g Kryolith werden fein gepulvert, mit 50 g ge- 
branntem Marmor innig gemischt und in einem Platintiegel 
im Rössler sehen Ofen (siehe Anhang) eine halbe Stunde stark 
geglüht. Die gepulverte Fritte kocht man mit Wasser aus, 
entfernt aus der filtrirten Lösung etwaige Spuren von Kalk 
mit einigen Tropfen Sodalösung und fällt dann mit Kohlen- 
säure in der Hitze. Die abgeschiedene Thonerde wird mit 
viel heissem Wasser dekantirt, colirt, auf dem Wasserbade 
zur Trockne gebracht und, wenn erwünscht, durch Glühen in 
wasserfreies Aluminiumsesquioxyd verwandelt. Das Filtrat 
hinterlässt beim Abdampfen reines Natriumcarbonat. 

Vorgang: Das F'luoraluminiumnatrium setzt sich mit Atzkalk um unter 
Bildung des wasserlöslichen Natriumaluminats: 

Na-,AlF,j -)- 3CaO = Na 3 A10 3 -f- 3 CaF a ; 

Das Natriumaluminat wird durch Kohlensäure zerlegt: 

aNa s A10 s -f 3 H s CO a == 2H 3 A!0 3 -f 3 Na s CO,. 
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Wasserfreies Aluminiumchlorid, A 1 C 1 3 . 

50 g Aluminiumschnitzel*) werden mit Alkohol und Äther 
gewaschen, getrocknet und in einer Retorte im trocknen 
Chlorstrome gelinde erhitzt; das Chlorid verdichtet sich im 
Hals der Retorte in farblosen, hexagonalen Tafeln oder dichten 
blätterigen Krystallmassen. 

Vorgang: 2 Al + 3Cl g = 2AICI3. 

Wasserfreies Chloraluminium ist eine überaus reaktions- 
fähige Substanz, die mit Chloralkalien, mit Ammoniak , Phos- 
phorwasserstoff, Schwefeldioxyd , den Chloriden und Oxychlo- 
riden des Phosphors, Stickstoffs und Schwefels, sowie mit 
vielen Kohlenwasserstoffen Verbindungen eingeht. Es dient 
als energisches Condensationsmittel bei der organischen 
Synthese. 

Prüfung: Aluminiumchlorid raucht an der Luft, zer- 
setzt sich mit der Luftfeuchtigkeit sofort in Thonerde und 
Salzsäuregas und löst sich in Wasser unter Zischen und 
starker Erhitzung, also unter ähnlichen Erscheinungen, wie 
das Phosphorpentachlorid. Was dabei für chemische Vor- 
gänge sich abspielen, wissen wir nicht. Heim Erkalten oder 
beim Eindampfen im Vacuum erhält man säulenförmige Kry- 
stalle von unbekannter Konstitution, welche die empirische 
Zusammensetzung A 1 C 1 3 -f- 6H ä O besitzen . aber beim Er- 
wärmen nicht etwa in Wasser und Chloraluminium zerfallen, 
sondern sich in Salzsäure , Wasser und Thonerde spalten. 

Reine Oxalsäure, H 2 C s 0 4 -}- 2^0. 

1 kg rohe Oxalsäure wird mit 700 ccm heissem Wasser 
übergossen und einige Minuten gekocht. Dann giesst man 
von dem Ungelösten ab und versetzt die Flüssigkeit mit 300 
ccm rauchender Salzsäure. Die beim Erkalten abgeschiedene 


* Zu beziehen von der Aluminium-Industrie-Gesellschaft in Neuhausen 
bei Schaffhausen. 
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Wasserfreie Oxalsäure. — Bromäthyl. 


Säure krystallisirt man nach dem Auswaschen mit sehr wenig 
kaltem Wasser aus siedendem Wasser um. 

Vorgang: Die der Oxalsäure des Handels beigemengten Oxalate sind 
schwerer löslich als jene und bleiben beim Behandeln mit ungenügenden 
Wassermengen grösstenteils zurück. Der Rest dieser Verbindungen wird durch 
die starke Salzsäure zersetzt. 

Prüfung: 5 g des Präparats, in einer gewogenen Platin- 
schale verdampft, dürfen keinen wägbaren Rückstand hinter- 
lassen. 

Wasserfreie Oxalsäure, H 2 C 2 0 4 . 

500 g rohe Oxalsäure werden auf eine grössere Anzahl 
von Pappkästchen verteilt , darin in ganz dünner Schicht aus- 
gebreitet und im Dampftrockenschrank getrocknet, wobei das 
von der wasserfreien Säure berührte Papier teilweise verkohlt. 
Die völlig zerfallenen Krystalle sublimiert man in einem Sand- 
bade von 150 — 160". Sehr lange, weisse, völlig aschenfreie 
Krystalle, die an der Luft begierig Wasser anziehen und dabei 
beträchtlich an Gewicht zunehmen. Organische Chloride 
werden durch die wasserfreie Säure beim Erwärmen energisch 
unter Salzsäureabspaltung zersetzt; so liefert ßenzalchlorid 
Benzaldehyd: C 6 H 5 CHC 1 2 + H 2 C 2 0 4 = C 6 H 5 CHO 

’ -4- 2HCI -+- CO + CO a . 

Bromäthj'l, C 2 H 5 Br. 

Litteratur : Erdmann, Chemische Präparatenkunde (Stuttgart 1894) Bd. II, 37. 

218 ccm englische Schwefelsäure vom spez. G. 1,835 
werden zu 218 ccm 9Öprozentigen Alkohols in einer Schale 
unter kräftigem Umrühren schnell zugegeben. Nach dem 
Wiedererkalten fügt man, wieder unter sorgfältigem Umrühren, 
150 ccm Eiswasser zu und giebt die Mischung zu 200 g 
Bromkalium, die sich in einem Kolben von 2l Inhalt be- 
finden. Der Kolben wird mit einem dreifach durchbohrten 
Kork geschlossen, der ein Steigrohr, ein Thermometer und 
ein kurzes, zum Kühler führendes Knierohr enthält. Der 
Kühler mündet in einen Vorstoss, der senkrecht in ein mit 
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etwas Wasser gefülltes Gefass taucht. Die Reaktion wird 
durch langsames Erhitzen auf dem Gasofen eingeleitet; sie 
verläuft grösstenteils zwischen 90 und 1 io", aber zum Schluss 
ist bis 1 2 5 0 zu erhitzen. Das erhaltene Bromäthyl wird in 
einem Scheidetrichter sorgfältig von dem Wasser getrennt, 
in einer Kältemischung abgekühlt und solange tropfenweise 
mit konzentrirter Schwefelsäure versetzt, bis die Säureschicht 
als schweres Oel zu Boden fällt. Nach dem Entfernen der 
Schwefelsäure, welche beigemengten Äthyläther aufnimmt, 
wäscht man mit etwas Wasser, trocknet mit Chlorcalcium 
und rektifizirt aus dem Wasserbade. Man fängt das sehr 
flüchtige Destillat in einer mit Eis gekühlten Vorlage auf. — 
Ausbeute etwa 150 g. 

Vorgang: Beim raschen Mischen von Alkohol und SchwefelsÄure bil- 
det sich unter starker Erwarmung Athyl-Schwefelsäure : 

C,H 6 OH -f H a S0 4 = CjH»O.SOjH -f H.,0 
Diese setzt sich mit dem Bromkalium zunächst nach der Gleichung 
C a H s O.SO s H + KBr = CjH 5 0.S0 3 K + HBr 
zu äthylschwefelsaurem Kalium um ; dieses Salz wird aber von der entstehenden 
Bromwasserstoffsäure zerlegt : 

C,H s O SO a K -f HBr = CjH-.Br -f I10.SO s K. 

Der vorgeschriebene Wasserzusatz ist für das Gelingen der Operation sehr 
wichtig; unterlässt man ihn, so entweicht der Bromwasserstoff als Gas, bevor 
er weiter in Reaktion treten kann, und es bildet sich viel Athyläther. 

Prüfung; Das Präparat reagiere neutral, zeige den Siede- 
punkt 38 — 39 0 und das spez. Gewicht 1,476. Wird ein ge- 
ringeres spez. Gewicht beobachtet, so enthält das Produkt 
Äthyläther, der sich durch nochmaliges Schütteln mit dem 
halben bis gleichen Volumen konzentrirter Schwefelsäure ent- 
fernen lässt. Der Geruch sei durchaus angenehm, erfrischend 
und obstartig; auch beim Verreiben der Flüssigkeit zwischen 
den Händen darf sie keine Spur von weniger gut oder gar 
knoblauchartig riechendem Pflegma hinterlassen. Käufliche 
Produkte sind häufig mit Hilfe von technischem Phosphor 
gewonnen, enthalten daher flüchtige Arsenverbindungen und 
können zu Vergiftungen Anlass geben. Man untersucht die- 
selben, indem man einige Kubikcentimeter in einer kleinen 
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Krystallisirtes Silicium. — Chlorsilicium. 


Spirituslampe verbrennt, die Verbrennungsgase durch Natron- 
lauge saugt und letztere mit Zinnchloriir und Salzsäure auf 
Arsen prüft. 

Krystallisirtes Silicium, Si. 

Litteraiur: Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie (Braunschweig 1898), 
S. 484 und 495. 

50 g trockenes Magnesiumpulver werden mit 200 g scharf 
getrocknetem Seesand (rundkörniger feiner Quarzsand) ge- 
mischt, und die Masse in 5 Reagierröhren verteilt. Die Röhren 
spannt man nun der Reihe nach in eine eiserne Klammer 
und erhitzt sie mit der Gebläseflamme von unten nach oben 
vorschreitend, bis jeder Teil des Gemisches unter Erglühen 
in Reaktion getreten ist. Das so erhaltene rohe amorphe 
Silicium wird gepulvert *) und mit dem zehnfachen Gewicht 
Zink in einem hessischen Tiegel bis zum eben beginnenden 
Verdampfen des Zinks erhitzt. Der Zinkregulus wird mit 
Wasser gewaschen und in Salzsäure aufgelöst, wobei das Sili- 
cium in glänzenden dunkeln regulären Krystallen zurückbleibt. 
Man wäscht es mit Wasser, erwärmt mit Salpetersäure und 
kocht endlich noch mit Wasser aus. 

Vorgang: SiO* -f- 2 Mg = Si — (— 2MgO. Das Silicium wird aus 
geschmolzenem Zink umkrystallisirt , wobei die beigemengte Magnesia unge- 
löst bleibt. 

Chlorsilicium, SiCl 4 . 

Mit dem wie oben dargestellten, rohen amorphen mag- 
nesiahaltigen Silicium füllt man ein horizontal in einem Ver- 
brennungsofen liegendes Rohr von 2 cm Weite aus nicht zu 
leicht schmelzbarem Glase zur Hälfte an und leitet bei ge- 
linder Wärme einen Strom trockenen Chlorgases darüber. 
Das abdestillirende Chlorsilicium wird in einer mit Kälte- 
mischung aus Eis und Kochsalz umgebenen Vorlage verdichtet, 
während das überschüssige Chlorgas in Natronlauge aufge- 

*1 Die Reagenzglastrümmer sind sogleich durch Einwerfen in Salzsäure 
von dem anhaftenden feuergefährlichen Siliciummagnesium zu befreien. 


Digitized by Google 



Wasserfreies Zinnchlorür. 


Wasserfreies Zinntetrachlorid. 


33 


fangen wird. Das grünliche Produkt wird mit etwas Queck- 
silber geschüttelt und dann aus dem Wasserbade mit einge- 
senktem Thermometer und vorgelegtem Kühler abdestillirt. 

Vorgang: Si — {— 4CI = SiCl 4 . Das in dem Chlorsilicinm gelöste 
freie Chlor wird ihm durch das Schütteln mit Quecksilber entzogen. 

Prüfung: Das Chlorsilicium siede bei 58 — 6o° und 
stelle eine farblose, an der Luft stark rauchende, leicht be- 
wegliche Flüssigkeit dar, die durch Wasser sofort unter Ab- 
scheidung von Kieselsäurehydrat zerlegt wird; 

SiCl 4 + 4H 2 0 = Si(OH) 4 + 4HCI. 

Wasserfreies Zinnchlorür, SnCl 8 . 

Käufliches Zinnchlorür wird langsam auf dem Gasofen 
erhitzt; das Salz schmilzt in seinem Krystallwasser, wird dann 
teigförmig und allmählich ganz fest. Zum Schluss schmilzt 
das entwässerte Salz wieder zusammen. Man füllt es nach 
dem Erkalten in eine beschlagene Retorte aus schwerschmelz- 
barem Glase, deren oberen Teil man zur Verhütung zu starker 
Ausstrahlung mit einer Haube aus Drahtnetz oder Asbest 
versieht und destillirt möglichst rasch in eine Porzellanschale, 
welche man mit einer zweiten Schale bedeckt hält. Da das 
Zinnchlorür erst bei etwa 6io° siedet, muss das Feuer sehr 
stark sein ; am besten dient als Heizquelle ein kleiner Gebläse- 
ofen. Der Hals der Retorte wird mit einem Bunsenbrenner 
erhitzt, damit er sich nicht durch das erstarrende Chlorür 
verstopft. 

Prüfung: Weisse krystallinische, bei 250° schmelzende 
Masse, in Wasser, Alkohol, Äther, Natronlauge leicht löslich. 

Wasserfreies Zinntetrachlorid, SnCl 4 . 

Spiritus furnans Libavii. 

Litteraiur: Lorenz, Zeitschr. anorgan. Chem. 1896, X, 44; Erdmann, Lehrbuch 
der anorganischen Chemie S. 658. 

Zur Darstellung des Zinnchlorids bedient man sich des 
in Figur 3 abgebildeten Apparates. Das Rohr A von 6 cm 

Erdmann, Chemische Präparate. 3 
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Wasserfreies Zinntetrachlorid. 


Weite und ioo cm Höhe wird bis a mit trockenen Zinn- 
granalien gefüllt, eine kleine Menge fertiges Zinnchlorid (bis b) 
Figur 3. zugegeben und nun mit konzentrirter Schwe- 

felsäure getrocknetes Chlorgas eingeleitet.*) 
Das Chlorgas wird von der kleinen Menge 
Zinntetrachlorid leicht absorbirt, indem sich 
die Flüssigkeit zunächst gelbgrün färbt ; 
dann beginnt unter spontaner Erwärmung 
die Einwirkung auf das Metall, die Flüssig- 
keit nimmt schnell an Volumen zu, wäh- 
rend die Granalien ein zerfressenes Aus- 
sehen annehmen und schliesslich ganz zu- 
sammenfallen. Wenn alles Zinn in Chlorid 
umgewandelt ist, rektifizirt man aus einem 
Fraktionskolben, der etwas Stanniol enthält, 
mit eingesetztem Thermometer. 

Vorgang: Sn -f* 4CI = SnCl 4 . — Beige- 
mengtes freies Chlor wird bei der Rektifikation durch 
das zugesetzte Metall gebunden. 

Prüfung: An der Luft sehr stark 
rauchende, bei 1 14 0 siedende farblose Flüs- 
sigkeit vom spez. Gewicht 2,278 bei o°; 
leicht löslich in organischen Flüssigkeiten 
(Terpentinöl, Schwefelkohlenstoff). Auch 
in Wasser löst sich das Zinnchlorid, unter 
Kontraktion und starker Erhitzung, klar 
auf, wenn man nicht zu wenig Lösungs- 
mittel anwendet. Beim Mischen mit ab- 
gemessenen, kleinen Wassermengen bildet 
sich eine ganze Reihe von Hydraten; mit 

Darstellung von wasser- 

freiem Zinnchlorid. Salzsäure erhält man die mit 6 Molekülen 
Wasser in bei 28° schmelzenden Blättern krystallisirende 
Zinnchloridchlorwasserstoffsäure H 2 SnCl g , deren 
Ammoniumsalz (NH 4 ) 2 SnCl 6 unter dem Namen Pink salz 

*) Bezüglich der Entwicklung des Chlors und der Absorption des ent- 
weichenden Gases siehe Anhang. 
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im Handel ist. Auch mit Stickstoffsesquioxyd, den Chloriden 
des Phosphors und des Schwefels, sowie mit Blausäure bildet 
das Zinntetrachlorid krystallisirte Verbindungen. 


Bleisuperoxyd, Pb 0 2 . 
a) Auf trockenem Wege. 

Kassner, Chemische Industrie 13 (1890) 104, 120. 

53 g Bleioxyd (Seite 5) werden mit 50 g Calciumkarbonat 
in einer Reibschale innig gemengt. Mit dem Gemisch füllt 
man einen möglichst weiten und nicht zu tiefen Tiegel aus 
feuerfestem Thon lose an und erhitzt denselben im Rössler- 
schen Gasofen 'ls Stunde zum Glühen, indem man durch 
Mässigung der Gaszufuhr, völlige Öffnung der Luftregulirung 
und eine kräftige Lockflamme im Schornstein dafür sorgt, 
dass sich überschüssige Luft in dem Glühraum befindet. Nach 
dem Erkalten wird die nur lose zusammengebackene Fritte 
in der Reibschale gepulvert und nochmals */* Stunde zur 
hellen Rotglut erhitzt. Eine zerriebene Probe des nun er- 
haltenen Produkts wird mit verdünnter Salpetersäure über- 
gossen: tritt noch eine Kohlensäureentwicklung ein, so ist 
die gepulverte Masse nochmals kurze Zeit bis zur beginnenden 
Weissglut zu erhitzen. *) Der fein zerriebene, fleischrote blei- 
saure Kalk wird allmählich in 200 ccm verdünnte Salpeter- 
säure eingetragen; nach dem Absitzen dekantirt man und 
verreibt in der Reibschale mit neuer Salpetersäure (100 ccm). 


# ) Sehr schnell vollendet sich die Oxydation, wenn man die Mischung 
in einer Schale aus feuerfestem Thon (Eisen ist nicht zweckmässig, da es stark 
angegriffen wird) im Rössler’schen Gasofen möglichst hoch erhitzt (bezüglich 
der Stellung der Schale vergl. bei Natriumnitrit, Seite 4). Sobald die Masse 
zu glühen anfangt, rührt man fleissig mit einem eisernen Spatel um, wobei die 
anfangs infolge der Leichtschmelzbarkeit des Bleioxyds sinternde Masse schnell 
wieder ganz trocken und pulverig wird. Man schliesst während des Prozesses 
die kleine Öffnung in dem Deckel des Gasofens nicht und überzeugt sich 
durch einen davor gehaltenen Span davon, dass beständig frische Luft auf die 
zu oxydirende Mischung strömt. 

3 * 
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Bleisuperoxyd. 


Endlich wird nochmals mit IOO ccm verdünnter Salpetersäure 
aufgekocht, auf dem Filter abgesaugt, mit heissem Wasser 
nachgewaschen und auf dem Wasserbad getrocknet. Für die 
meisten Zwecke ist es aber bequemer, das Superoxyd nur 
mit heissem Wasser zu dekantiren und als Paste aufzube- 
wahren. Das Gewicht des erhaltenen Bleisuperoxyd ist un- 
gefähr dem des angewandten Bleioxyds gleich. 

b) Aul nassem Wege. 

Eine Lösung von 190 g Bleiacetat in 500 ccm Wasser 
wird in 500 ccm 2oprozentige Natronlauge eingetragen und 
die erkaltete, milchig trübe alkalische Lösung unter Um- 
schütteln mit Chlorgas behandelt, bis kein Niederschlag mehr 
erfolgt. Man dekantirt mit Wasser und reinigt wie oben mit 
Salpetersäure. 

Vorgang; Unier Mitwirkung des Luftsauerstoffs treibt das Bleioxyd 
die Kohlensäure des Calciumkarbonats aus unter Bildung des den Orthosilikaten 
entsprechenden Calciumplumbats : 

2CaCO s - 4 - PdO 4- O == Ca,Pb 0 4 + 2CO,. 

Das in der Färbung von der ursprünglichen Mischung nur wenig ab- 
weichende Plumbat wird durch Salpetersäure leicht zersetzt: 

Ca*Pb 0 4 -f 4HNO3 = 2Ca(N0 8 )g 4 Pb 0 2 -f- 2H 2 0. 

In wässeriger Flüssigkeit bildet sich Bleisuperoxyd durch Einwirkung 
von Chlor auf Bleioxydnatrium: 

Pb(ONa) 2 -f 2CI = PbO* 4 «NaCl. 

Prüfung: Das dunkelbraune Bleisuperoxyd soll nach 
dem Aufkochen mit verdünnter Salpetersäure der überstehen- 
den Flüssigkeit keine violette Färbung erteilen; diese Färbung 
soll aber auf Zugabe eines Tropfens verdünnter Mangansulfat- 
lösung sofort auftreten.*) In verdünnter Salpetersäure suspen- 
dirt, gehe es auf Zugabe von Natriumnitrit leicht und voll- 
ständig in Lösung. Zur Bestimmung des Gehaltes an Blei- 
superoxyd wäge man eine Durchschnittsprobe der Paste oder 
des feingepulverten trockenen Präparats ab, übergiesse sie in 


*) Manganoxydulsalz wird in salpetersaurer Lösung durch Bleisuperoxyd 
zu Übermangansaure, salpetrige Säure zu Salpetersäure oxydirt: 

PbOj + HNO, -f HNO, = PtyNO,), 4- H, 0 . 
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einer Flasche mit eingeschliflfenem Glasstopfen mit verdünnter 
Salpetersäure und füge allmählich Normalnatriumnitrit (S. 5) 
im geringen Ueberschuss zu, indem man die Umsetzung durch 
öfteres kräftiges Schütteln der geschlossenen Flasche unter- 
stützt. Nachdem alles Superoxyd in Lösung gegangen ist, 
verdünnt man mit viel Wasser und titrirt den Nitritüberschuss 
mit Kaliumpermanganat zurück. 

Thorerde, Th0 2 . 

Littcratur : Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie 
(Braunschweig 1898), S. 601. 

Als Ausgangsmaterial für die Darstellung reiner Thor- 
erde im Laboratorium benutzt man am bequemsten die zur 
Gasglühlichtbeleuchtung dienenden Aschenskelette. 

10 g solcher Glühstrumpfreste (entsprechend etwa 20 
Glühstrümpfen) werden mit konzentrirter Schwefelsäure zum 
Brei verrieben, bis zur staubigen Trockne kalcinirt und in fein 
gepulvertem Zustande unter sehr gutem Rühren allmählich 
in ein Gemisch von 50 ccm Wasser und 50 g Eis einge- 
tragen. Aus der Lösung fällt man, nachdem etwa vorhande- 
nes Cer durch Natriumsulfat abgeschieden ist, das Thor durch 
Natriumnitrit in Form seines Hydroxydes Th(OH) 4 . 
Zur weiteren Reinigung kann man dieses Thorhydroxyd in 
Citronensäure auflösen, mit Ammoniak und Schefelammonium 
die Verunreinigungen (Eisen u. a. m.) herausfällen und die 
Thorerde, die bei Gegenwart der organischen Säure auf kein 
einziges Fällungsmittel reagirt, durch Eindampfen und Glühen 
wiedergewinnen. 

Vorgang: Die Thorerde , in den gewöhnlichen Lösungsmitteln un- 
löslich, wird durch Schwefelsäure in der Hitze in ein sehr beständiges Sulfat 
übergeführt, das nur in Eiswasser löslich ist. Beim Erwärmen ihrer wässerigen 
Lösungen gehen die Thorsalze in unlösliche Modifikationen über. Mit sal- 
petriger Säure bildet die Thorerde kein beständiges Salz. 

Prüfung: Schliesse 1 g Thorerde mit Schwefelsäure 
auf, löse das staubtrockene, fein gepulverte Sulfat in 10 ccm 
Eiswasser und erwärme das Filtrat: unlösliches Thorsulfat 
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Stickstoflftetroxyd . 


scheidet sich ab , welches beim Kalciniren wieder in die in 
Eiswasser lösliche Modification übergeht. — Fälle die kalte 
Sulfatlösung mit Ammoniak und löse das ausgeschiedene 
Thorhydroxyd in wenig Salpetersäure : beim Verdunsten in 
der Kälte krystallisirt das Salz Th(NO s ) 4 -f- 6aq. in spitzen 
Doppelpyramiden. 

Stickstofftetroxyd, N 2 0 4 . 

200 g käuflicher weisser Arsenik (Arsenhexoxyd) in 
erbsengrossen Stücken wird in einer Retorte mit Knierohr 
und Tubus mit 200 ccm Salpetersäure vom spez. Gew. 1,38 
übergossen und sehr gelinde erwärmt. Das entwickelte rot- 
gelbe Gas passirt eine leere Waschflasche, wird dann durch 
ein mit Calciumnitrat gefülltes Rohr getrocknet und endlich 
in ein weites Einschmelzrohr geleitet, welches sich in einer 
Kältemischung aus Eis und Kochsalz befindet. In diesem 
Rohr kondensirt sich eine dunkelgrüne Flüssigkeit. Man leite 
in dieselbe trockenes Sauerstofifgas ein , bis sie sich entfärbt 
hat und schmelze das Rohr zu. 

Vorgang: Das Arsenhexoxyd As 4 O 0 reduzirt die Salpetersäure, indem 
es in Arsensäure *) übergeht. Zum Trocknen der Gase darf kein Chlorcal- 
cium dienen, da sie sonst chlorhaltig würden, und keine Schwefelsäure, da sie 
die Gase absorbirt. Das verdichtete Gemenge von Stickstofftrioxyd und Tetroxyd 
wird durch Sauerstoff in reines Tetroxyd verwandelt. 

Prüfung: Die Flüssigkeit (Untersalpetersäure) zeige ein 
spez. Gewicht von 1,45 und siede bei 25 — 26“. Bei starker 
Abkühlung erstarre sie zu farblosen, prismatischen Krystallen, 
die bei — Q° schmelzen. 

Reine wasserfreie Salpetersäure HN 0 3 . 

*/ s 1 käufliche rohe Salpetersäure wird mit 1 I 2 1 konz. 
Schwefelsäure aus einer Retorte mit Knierohr und vorgelegtem 
Kühler auf dem Gasofen destillirt. (Siehe Zeichnung). Das 
zuerst übergehende Destillat wird für sich gesammelt, bis eine 

*) Bezüglich der Verwertung des Arsensäurerückstandes siehe Seite 45. 
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in einem Reagirrohr aufgefangene Probe mit Silbernitratlösung 
keinen Niederschlag mehr giebt. Die Hauptmenge wird mit 


dem gleichen Volum destillirter 
Schwefelsäure nochmals bei 
ganz gelinder Wärme in einem 
nicht zu hellen Raum durch das 
Knierohr übergetrieben, wobei 
man die zuerst übergehenden 
Anteile wieder auf Chlor prüft. 
Die wasserfreie Säure wird in 
einem mit Glaswolle verschlos- 
senen Kolben aufgefangen. 
Nach beendeter Destillation § 
setzt man den mit doppelt | 
durchbohrtem Gummistopfen ” 
verschlossenen Kolben in ein % 
Wasserbad von 40° und saugt | 
mit der Wasserstrahlpumpe Luft f, 
durch die Säure. Die Luft muss I 
vorher durch Schwefelsäure ge- * 
trocknet und durch ein Watte- f 
rohr filtrirt werden. Die Säure 
ist im Dunkeln aufzubewahren. ? 

Vorgang: Die schon bei 86° 
siedende Salpetersäure lässt das beige- 
mischte Wasser bei vorsichtiger Destilla. 
tion mit Schwefelsäure zurück. Chlor 
geht mit den ersten Anteilen über. Wenn 
man kein Knierohr anwendet , gelangt 
stets Schwefelsäure auf mechanischem 
Wege in das Destillat; auch bei zu 
raschem Destilliren gehen Schwefelsäure- 
dämpfe mit über. Helles Sonnenlicht 
zersetzt die Salpetersäure. Die Oxyde 



des Stickstoffs können aus der Säure durch trockene Luft entfernt werden. 


Absolut rein und farblos erhält man die Salpetersäure durch Destillation 


unter vermindertem Druck;*) diese Operation kann jedoch für Übungs- 


*) Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie (Braunschweig 1898), 

S. 175- 
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Reines Chlorammonium 


Ammoniumdicarbonat. 


zwecke nicht empfohlen werden, da sie ohne besondere Vorsichtsmassregeln 
nicht gefahrlos ausführbar ist. 

Prüfung: Die Säure darf mit Silbernitratlösung nicht 
die geringste Trübung zeigen. Einige Kubikcentimeter , im 
Platinschälchen auf dem Wasserbade abgedampft, dürfen keinen 
wägbaren Rückstand hinterlassen und wenn man die Schale 
mit Wasser ausspült, darf sich dieses mit Chlorbaryum nicht 
trüben. (Direkte Prüfung mit Baryumnitrat zeigt nur grössere 
Mengen von Schwefelsäure in der Salpetersäure an.) Die 
Säure sei farblos und zeige das spez. Gew. 1,54. 

Reines Chlorammonium, NII 4 C 1 . 

Litteralur: Krüss, Annalen 1887 , 238 ? 5*- 

1 kg roher Salmiak wird in i'/ 4 l siedenden Wassers 
gelöst, durch einen Heisswassertrichter filtrirt und mit ioo ccm 
konzentrirter Salpetersäure gekocht, bis keine sauren Dämpfe 
mehr entweichen. Das nach dem Erkalten auskrystallisirte 
Chlorammonium saugt man ab und krystallisirt es nochmals 
aus heissem Wasser um. 

Vorgang: Die in dem käuflichen Salmiak (aus Gaswasser) meist in 
reichlicher Menge enthaltenen organischen Basen werden durch die Behandlung 
mit Salpetersäure zerstört. 

Prüfung: Das Salz muss glänzend weiss aussehen und 
in Wasser klar zu einer wasserhellen Flüssigkeit löslich sein. 
5 g in einer gewogenen Platinschale bei gelinder Hitze auf 
dem Gasofen verdampft sollen keinen kohligen Rest hinter- 
lassen, dürfen überhaupt keinen wägbaren Rückstand geben. 

Ammoniumdicarbonat, (NH 4 )HC 0 3 . 

Konzentrirte Ammoniakflüssigkeit füllt man in ein Kölb- 
chen , das durch einen Stopfen mit kurzem Glasrohr ver- 
schlossen wird. Durch das Glasrohr, welches nahe an die 
Oberfläche des Ammoniaks reichen soll , aber nicht in die 
Flüssigkeit eintauchen darf, leitet man aus einem Kipp’schen 
Apparat Kohlendioxyd zu. Das zuerst ausfallende neutrale 
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Ammoniumkarbonat löst sich wieder auf und nachdem die 
Flüssigkeit einige Zeit unter Kohlensäuredruck gestanden hat, 
scheidet sich das saure Salz ab. Aus der Mutterlauge wird 
durch Ueberschichten mit Alkohol noch mehr Dikarbonat ge- 
wonnen. Man bewahrt dasselbe in Glasröhren auf, welche mit 
Kohlensäure gefüllt und dann zugeschmolzen werden. 

Prüfung: Harte, glänzende rhombische Prismen, sehr 
leicht flüchtig. Die wässerige Lösung darf durch Chlorcal- 
ciumzusatz nicht getrübt werden. 

Blausäure, HCN. 

( Cyanwasserstoff). 

Litttralur: Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie 
(Braunschweig 18981, S. 463. 

500 g grob gepulvertes gelbes Blutlaugensalz werden in 
einem gut ventilirten Raume mit einem Gemisch von 350 g konz. 
Schwefelsäure und 700 ccm Wasser in einer Retorte mit 
Steigrohr und abwärts gerichtetem Kühler auf dem Gasofen 
destillirt (siehe Abbildung Seite 34). Mit dem Kühler sind 
zwei Woulff’sche Flaschen luftdicht verbunden, welche in Eis 
stehen ; die aus der letzten Flasche entweichenden Dämpfe 
leitet man in kaltes Wasser. Die sich in der Retorte bilden- 
den unlöslichen Rückstände*) veranlassen ein gelindes Stossen 
des Retorteninhalts; aber bei gleichmässiger, vorsichtiger Er- 
wärmung ist eine Zertrümmerung der Retorte nicht zu be- 
fürchten. Das Destillat ist sofort fast völlig rein; braucht 
man absolut wasserfreien Cyanwasserstoff, so füllt man schon 
vor der Destillation die erste der Woulff’schen Flaschen halb 
mit porösem Chlorcalcium (Seite 16) an und stellt sie zum 
Schluss in warmes W r asser, um ihren Inhalt in die zweite 
Flasche überzudestilliren. — Das Produkt ist nicht im wasser- 
freien, sondern im verdünnten Zustande aufzubewahren; noch 
besser hält sich die wässerige Blausäure, wenn man ihr auf 
je 100 ccm einen Tropfen verdünnte Mineralsäure zusetzt. 

*) Über die Verwertung dieser Rückstände siehe unten bei Berliner- 
blau, Seite 74. 
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Harnstoff. 


Prüfung: Die wasserfreie Blausäure ist ein überaus 
flüchtiges, leichtflüssiges, farbloses Liquidum, das auf die Haut 
gebracht ein Gefühl der Kälte erzeugt , wie verdunstender 
Aether. Sie siedet bei 27 0 und erstarrt in einer Kältemischung 
krystallinisch. Die wässerige Lösung rötet Lackmuspapier nicht. 

Harnstoff, CON 8 H 4 . 

1) Das rohe Kaliumcyanat wird der nach Seite 7 dar- 
gestellten chromoxydhaltigen Fritte durch Zerreiben mit kaltem 
Wasser *) in einer Reibschale entzogen und die wässerige 
Lösung unter Zusatz einer konz. Lösung von 1 50 g Ammonium- 
sulfat unter Umrühren auf dem Wasserbade zur Trockene 
gedampft. Den Rückstand zieht man mit Alkohol aus, nach 
dessen Verdunsten der Harnstoff hinterbleibt. Man krystalli- 
sirt ihn aus Amylalkohol**) um; die eingedampfte Mutter- 
lauge nimmt man mit -Wasser auf, neutralisirt mit Salpeter- 
säure und isolirt daraus das schwerer lösliche und leicht 
krystallisirende Harnstoffnitrat. 

2) Der auf Seite 8 erwähnten kaliumcyanathaltigen 
alkoholischen Mutterlauge wird sofort nach dem Absaugen 
des auskrystallisirten Cyanats unter Umschütteln eine Lösung 
von 70 g Ammoniumsulfat in 100 ccm heissem Wasser zu- 
gefügt. Destillirt man dann den Spiritus ab, verdampft den 
Rückstand unter Zusatz von etwas Baryumcarbonat zur Trockne 
und extrahirt mit 9Öprozentigem Alkohol, so geht eine be- 
trächtliche Menge Harnstoff in Lösung. Durch einmaliges 
Umkrystallisiren aus Amylalkohol gewinnt man das Carbamid 
ganz rein. 

V organg: 

2KCNO -I- (HN*),S 0 4 = 2NH4CNO 4- K 2 S 0 4 ; 

NH4CNO = NHj.CO.NHj . 

Prüfung: Der Harnstoff bilde farblose, vierseitige 

Säulen oder Blätter vom Schmelzpunkt 132 0 und löse sich 


*) Heisses Wasser wirkt zersetzend; vergl. Seite 9. 
**) Man bedarf 700 —800 ccm Amylalkohol. 
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in dem gleichen Gewicht kalten Wassers klar auf; die Lösung 
gebe mit Oxalsäure einen krystallisirten Niederschlag. 

Phosphorsäure, h 3 po 4 . 

127 g weisser Phosphor werden mit 1400 ccm Salpeter- 
säure (spez. Gewicht 1,20) in einer Retorte mit Vorlage erhitzt. 
Der Phosphor schmilzt und dann geht die Einwirkung ruhig 
von statten. Von Zeit zu Zeit muss das Destillat zurückge- 
gossen werden. Wenn der Phosphor völlig in Lösung ge- 
gangen (nach 10 — 12 St.) ist, wird in einer Platinschale einge- 
dampft, bis eine mit dem Glasstab entnommene Probe mit 
konzentrirter Schwefelsäure und Eisenvitriollösung keine Re- 
aktion auf Salpetersäure mehr giebt. Die Temperatur darf 
188 0 nicht übersteigen. Die Säure darf mit Quecksilber- 
chloridlösung versetzt keinen Gehalt an phosphoriger Säure 
zeigen. Dann wird mit Schwefelwasserstoff in der Wärme 
behandelt , bis auch beim Stehen kein Schwefelarsen mehr 
herausfällt, mit etwas Wasser verdünnt, fütrirt und wiederum 
langsam eingedampft, bis ein eingetauchtes Thermometer 
l6o u zeigt. 

Prüfung: Die Säure zeige ein specif. Gewicht von 
1,88 und erweise sich frei von Arsen und von phosphoriger 
Säure. 

Phosphortrisulfid, P 2 S a . 

310 g roter Phosphor werden mit 480 g gepulvertem 
Schwefel gemischt und das Pulver löffelweise in einen auf 
dem Bunsenbrenner erhitzten hessischen Tiegel eingetragen. 
Nach dem Einträgen jeder Portion schliesst man den Tiegel 
mit einem Deckel, worauf sofort die Reaktion eintreten muss. 
Nachdem das ganze Gemisch eingetragen ist , lässt man den 
Tiegel soweit erkalten , dass die Masse nur noch eben ge- 
schmolzen ist und giesst das Phosphorsulfid auf ein Eisen- 
blech aus. Das erstarrte Produkt wird noch warm in Stücke 
geschlagen und in eine gut schliessende Flasche eingefüllt. 

Harte, graue leicht pulverisirbare Massen, die beim 
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Phosphorcalcium. 


Liegen an der Luft feucht und schmierig werden, indem sie 
Schwefelwasserstoff entwickeln. 

Phosphorcalcium, PCa . 

Literatur: Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie (Braunschweig 1898), 

S. 551. 

Zu einem etwa 6 l / 2 cm breiten und 12 cm hohen Tiegel 
aus dichtem, schwerschmelzbaren Thon*) lasse man aus 2 mm 
starkem Eisenblech einen runden Deckel schneiden, 
der in der Mitte eine kreisrunde Öffnung von 
2,5 cm Durchmesser besitzt, in welche ein 30 cm 
langes Eisenrohr passt. An dem oberen Ende dieses 
Eisenrohrs befestigt man ein nur wenig dünneres, 
dünnwandiges Glasrohr von 15 cm Länge. **). 
Nachdem man das Eisenrohr senkrecht in den 
Tiegel gestellt hat, füllt man letzteren mit 100 g 
gebranntem Marmor in haselnussgrossen Stück- 
chen, setzt den Deckel auf und erhitzt im Rössler- 
schen Glühofen (Seite 67). Nachdem der Tiegel 
zum Rotglühen gekommen ist, wirft man 65 g 
Stangenphosphor in sorgfältig abgetrockneten 
Stücken von je 5 — IO g Gewicht durch das Glas- 
rohr ein. Sofort nach dem Einwerfen jedes Stückes 
Phosphor schliesst man das Glasrohr mit einem 
Darstellung mit Handgriff versehenen Kork. Die Einwirkung 
calcium. d es Phosphors auf den Kalk giebt sich jedesmal 
dadurch kund, dass aus dem Schornstein des Ofens etwas 
Phosphorpentoxyd in Form einer weissen Rauchwolke ent- 

*) Zu beziehen von der Deutschen Gold- & Silberscheideanstalt in Frank- 
furt a. M. 

**) Zu diesem Zwecke wickelt man um das Glasrohr etwas dünne Asbest- 
schnur und dreht dasselbe in das Eisenrohr ein, nachdem man den Asbest 
vorher mit Wasserglas befeuchtet hat. Die Fugen werden mit einem brei- 
förmigen Gemisch von gepulvertem Braunstein und Wasserglas verstrichen und 
bei gelinder Wärme getrocknet. — Das Glasrohr muss eine genügende Weite 
besitzen, um den zur Verfügung stehenden Phosphorstangen bequem den Durch- 
gang zu ermöglichen. 
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weicht. Bleibt die Reaktion aus, so hebt man das Eisenrohr 
ein wenig in die Höhe, um dem Phosphor den Eintritt in den 
Tiegel zu ermöglichen. Während anfangs nur minimale 
Mengen von Phosphor der Reaktion entgehen, zeigt sich das 
Ende der Operation durch das Auftreten starken Qualms an. 
Dann löscht man die Flamme, hebt den Tiegel heraus und 
füllt das Produkt gleich nach dem Erkalten noch handwarm 
in ein gut schliessendes Präparatenglas. Ausbeute: 140 g. 

Vorgang; 7CaO -(- 7P = CajPjÜj 5CaP. 

Prüfung: Dunkle, harte, regenbogenfarbig schillernde 
Stücke, welche beim Einwerfen in warmes Wasser selbst- 
entzündlichen Phosphorwasserstoff entwickeln. 

2CaP + 4H ä O = 2Ca(OH| 2 + P 2 H 4 . 

Arsensäure, 2H 3 As0 4 -)- H 2 0 . 

Die bei der Darstellung von Untersalpetersäure (Seite 38) 
gewonnene Arsensäurelauge giesse man von den unver- 
brauchten Stücken weissen Arseniks ab, verdampfe sie in 
einer Porzellanschale zur Trockene und löse den Rückstand 
wieder durch längeres Erhitzen mit wenig Wasser. Die Lö- 
sung muss sich frei von arseniger Säure erweisen, widrigen- 
falls sie nochmals unter Zusatz von etwas Salpetersäure zur 
Trockene gedampft und wieder gelöst wird. Wenn die Lö- 
sung rein ist, engt man sie zum Syrup ein und lässt, wenn 
nötig unter Einwerfen eines Kryställchens Arsensäure, bei 
Winterkälte in einem geschlossenen Gefäss krystallisieren. 
Falls die Konzentration genau richtig getroffen ist, erhält 
man sehr schöne, grosse kompakte glänzende Krystalle, welche 
die Zusammensetzung H g AsO g besitzen; dieser Verbindung 
kommt wahrscheinlich die Konstitution (HO) 4 As- 0 -As(OH) 4 
zu. Ist die Krystallisation zu schnell erfolgt, so saugt man 
die Masse ab, schmilzt die Krystalle in einem Gefäss mit 
luftdicht schliessendem Stopfen oder in zugeschmolzenem 
Rohr bei gelinder Wärme und lässt langsam aus dem 
Schmelzfluss krystallisieren, wobei man ebenfalls grössere Kry- 
stalle erzielt. 


Digitized by Google 



46 


Arsensäure. 


V organ g: Die Oxydation des Arsenhexoxyds verläuft nach der Gleichung: 
As 4 O e “I“ 4HNO3 4H2O = 4 ^s^ s 0 4 2NgOj. 

Beim Abdampfen zur Trockene, welches behufs Entfernung der überschüssigen 
Salpetersäure notwendig ist, bilden sich wasserärmere Verbindungen, welche 
aber beim längeren Behandeln mit wenig Wasser wieder in normale Arsensäure 
übergehen. 

Prüfung: Die Säure bilde durchsichtige rhombische 
Prismen oder Tafeln von der Zusammensetzung 2H 3 As0 4 
+ H 2 0, welche sehr zerfliesslich sind und sich in Wasser unter 
starker Kälteentwickelung lösen. Bei 10 O 0 schmelzen sie, indem 
sie ihr Krystallwasser verlieren , und gehen in die normale 
Arsensäure, As0 4 H 8 , über, welche ebenfalls sehr leicht löslich, 
in kleinen Nadeln krystallisiert. Die Lösung reagiert und 
schmeckt stark sauer, nach dem Uebersättigen mit Am- 
moniak giebt sie auf Zusatz von Magnesiamixtur einen 
krystallinischen Niederschlag von arsensaurem Ammonium- 
Magnesium, NH 4 MgAs0 4 , welches beim Uebergiessen mit 
Silbernitratlösung sich in rotbraunes arsensaures Silber Ag 3 As0 4 , 
verwandelt. 

Die Lösung der Arsensäure darf mit Eisenvitriol keine 
Salpetersäurereaktion geben. Die stark verdünnte, mit einem 
Tropfen Salzsäure versetzte Lösung bleibe beim Versetzen 
mit dem gleichen Volumen Schwefelwasserstoffwasser zunächst 
klar und trübe sich erst beim längeren Stehen. Eine Lösung 
der Säure in rauchender Salzsäure gebe mit Schwefelwasser- 
stoffgas sofort einen dicken gelben Niederschlag von Arsen - 
pentasulfid As 2 S 5 , welches man ohnezu erwärmen abfiltriren 
und auswaschen muss. Auf schwach salzsaure Lösungen von 
Arsensäure wirkt Schwefelwasserstoff in der Kälte nicht ein, 
wohl aber fällt er in der Wärme unter solchen Bedingungen 
ganz reines Arsenpentasulfid, As 2 S 5 . Das Pentasulfid besitzt 
eine hervorragende Wichtigkeit für die analytische Abschei- 
dung und Bestimmung des Arsens. Es ist die bequemste 
Form, in der man das Arsen zur Wägung bringen kann.*) 

*) Diese Verhältnisse sind bereits von Robert Bunsen festgestellt 
worden , die Angaben von Bunsen sind aber in neuerer Zeit unberechtigter 
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Bezüglich der Prüfung der Arsenverbindungen auf einen Ge- 
halt an Antimon und der Scheidung des Arsens vom Antimon 
vgl. Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie S. 394 
und 403. 


Krystallisirtes Arsenhexoxyd, As 4 0 6 . 

( Arsenikblumcn, weisser Arsenik.) 

Littcratur: Friedheim und Michaelis, Ber. d. d. Chem. Ges. 1895, XXVIII, 
1417 Anmerkung; Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie S. 385. 

1) Von dem bei der Darstellung krystallisirter Arsen- 
säure (S. 45 ) abfallenden Syrup werden 75 ccm mit einer 
frisch dargestellten gesättigten wässerigen Lösung von schwef- 
liger Säure (S. 1 1) zum Liter verdünnt und in wohlverstopfter 
Flasche sich selbst überlassen. Im Laufe einiger Wochen 
scheidet sich das Arsenhexoxyd in schön glänzenden Octaedern 
ab. Man giesst die Flüssigkeit ab und wäscht die Krystalle 
in wenig Wasser, Alkohol und Äther. 

Vorgang: 4H 8 As0 4 -)- 4H s SO s = As,O s -(- 4H,S0 4 -j- 6H s O. 

2) Käufliche arsenige Säure wird in soprozentiger Kalilauge 
zum Syrup gelöst und mit der zwanzigfachen Menge Wasser 
verdünnt. Zunächst scheiden sich undeutlich krystallisirte 
Krusten ab ; giesst man von diesen ab, so erhält man grössere 
lose Octaeder. 

Vorgang: Die Salze der arsenigen Säure sind nur bei Alkaliüber- 
schuss oder in konzentrierter Lösung beständig; mit viel Wasser zersetzen sie 
sich unter Abscheidung von Arsenhexoxyd. 

3) 40 g käufliche arsenigen Säure werden in einem 250 ccm 
fassenden Destillationskolben mit 100 ccm Methylalkohol 
übergossen, und dann wird Salzsäure eingeleitet, wobei die 
sich sehr stark erwärmende Flüssigkeit abzukühlen ist, um 

Weise angegriffen worden. Erst im Jahre 1897 haben Piloty und Stock 
gezeigt, dass die B unsen 'sehe Methode zur Fällung des Arsens als Penta- 
sulfid in der That eine ausgezeichnete ist, wenn man nur die Fällung genau 
nach Bunsen’s Angaben in warmer, sehr schwach salzsaurer Lösung vor- 
nimmt, da konzentrirte Salzsäure in der Wärme die Arsensäure teilweise re- 
duzirt und auch das bereits gefällte Sulfid weiter verändert. 
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Antimonchlorür. 


so ein vorzeitiges Fortgehen des Alkohols zu vermeiden. 
Nach erfolgter Sättigung wird aus dem Wasserbade in eine 
gut schliessende Vorlage destilliert, die Destillation unter- 
brochen, wenn noch 5 ccm Flüssigkeit in dem Kolben vor- 
handen sind , und das Destillat bis zur eben beginnenden 
Krystallausscheidung mit Wasser verdünnt. Das krystallinische 
Arsenhexoxyd wird abgesaugt, mit Wasser gewaschen und 
bei no Grad getrocknet. 

Vorgang: Das Arsen geht in den leicht flüchtigen Arsenigsäuremethyl- 
cster über, während die Hauptmenge des verunreinigenden Antimons zurück- 
bleibt. Durch Wasser wird der Ester zersetzt und Arsenhexoxyd scheidet sich 
ab, während etwa mit übergegangenes Antimon in der sehr stark sauren Flüssig- 
keit gelöst bleibt. 

Prüfung: Erhitze ein Kryställchen im trockenen Rea- 
girrohr oder auf dem Platinblech: es muss sich ohne Rück- 
stand verflüchtigen (namentlich bei den nach der zweiten 
Methode dargestellten Oktaedern ist dies nicht immer der 
Fall, weil sie nicht selten etwas Alkali einschliessen). — 
Wäge 0,4912 g des gepulverten Arsenhexoxyds in ein grosses 
Becherglas ab, giebt IOO ccm Wasser und 1 g Natriumdicar- 
bonat hinzu und titrire mit Normaljodlösung; es müssen 
10 ccm Normallösung verbraucht werden. 

Antimonchlorür, SbCl 3 . 

100 g gepulverter Grauspiessglanz werden mit 500 ccm 
roher Salzsäure in einem Kolben unter dem Abzug erhitzt 
unter allmählichem Zusatz von etwa 4 g chlorsaurem Kalium. 
Wenn das Erz verschwunden ist, filtrirt man durch Glaswolle 
vom Schwefel ab und destillirt aus der Retorte, wobei zuerst 
wässerige Salzsäure, dann eine konzentrirte, häufig von Eisen- 
chlorid gelb gefärbte Chlorantimonlösung, endlich schön weisses, 
krystallinisch erstarrendes reines Chlorantimon übergeht. Jedes 
dieser Produkte fängt man gesondert auf. Das reine Chloran- 
timon wird in einem Reagenzglase oder Kölbchen einge- 
schmolzen, die Chlorantimonlösung durch viel kaltes Wasser 
zersetzt, wobei Antimonoxychlorid als weisses feines 
Pulver (Algarothpulver) niederfällt. 
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Vorgang: Die anfänglich energisch verlaufende, allmählich aber träge 
werdende Umsetzung 

SbjSs -f 6HCI = 2SbCl 3 -f 3H 2 S 
wird durch die Zugabe des Oxydationsmittels rascher zu Ende geführt. 

Prüfung: Das Chlorantimon schmelze bei 73 0 , siede 
bei 223 0 und krystallisire aus Schwefelkohlenstoff in rhom- 
bischen, glänzenden Krystallen. 

Algaroth, Sb 4 O s Cl g . 

Litteratur: G. E. Stahl, Zufällige Gedanken und nützliche Bedenken über den 
Streit von dem sogenannten Sulfure, Halle 1715, S. 346. 

60 g gepulvertes Schwefelantimon werden mit 140 g 
Quecksilberchlorid in einer Reibschale innig gemengt und aus 
einer Glasretorte über dem Gasofen mit ganz kleinen Flammen 
langsam destillirt. Als Vorlage benutze man einen Kolben, 
dessen Hals abgesprengt ist und erhitze den Retortenhals 
von Zeit zu Zeit mit einem Bunsenbrenner, um das in dem- 
selben erstarrende Chlorantimon zu schmelzen. Das Destillat 
löst man in wenig warmer Salzsäure und giesst es in viel 
heisses Wasser ein. Der entstandene Niederschlag wird durch 
Dekantiren gewaschen und getrocknet. 

Vorgang: Sb.,S :1 3lIgCl s = 2SbCl s -f- HgS; 

4SbCl, + 5 ILO = Sb 4 0 5 Cl s -f 10HCI. 

Prüfung: Das weisse, krystallinische Pulver sei unlös- 
lich in Wasser, Alkohol, Äther, aber löslich in Schwefel- 
kohlenstoff und Chloroform. Es gebe beim Erhitzen ein 
Sublimat von Antimonchlorür unter Hinterlassung von Anti- 
monoxyd. 

Antimonsulfat, Sb 2 (S 0 4 ) 3 . 

20 g fein gepulvertes Antimon wird in 400 g siedende 
destillirte Schwefelsäure eingetragen und in einer Platinschale 
bis zum Verschwinden des Metalles gekocht. Ein Teil des 
Sulfats krystallisirt schon in der Hitze, der Rest erst beim 
Erkalten der Säure in weissen kleinen Nadeln heraus. Man 
filtrirt durch einen Platinkonus und trocknet das Präparat auf 
einem Thonteller. 

Erd mann, Chemische Präparate. 4 
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Wismutnitrat, Bi(NO„) 8 + 5H*0; basisches Wismut- 
nitrat, BiO.NOg -j- BiO.OH; Wismuthydroxyd, BiO.OH. 

IOO g technisches Wismutmetall werden mit 50g Natrium- 
nitrat in einer Nickelschale bis zum schwachen Rotglühen 
erhitzt. Nachdem das Metall völlig oxydirt ist, kocht man 
mit 250 ccm Wasser unter Zusatz einer Lösung von 20 g 
Natronhydrat in 150 ccm Wasser aus. Das auf blossem 
Platinkonus abfiltrirte Wismutoxyd wird in einer Mischung 
von 140 ccm konz. Salpetersäure mit 200 ccm Wasser im 
Kolben heiss gelöst, durch ein Asbestfilter filtrirt und zur 
Krystallisation eingedampft. — Die Mutterlauge dampft man 
für sich stärker ab und trägt sie in '/ g 1 siedendes Wasser 
ein, wobei sich das basische Wismutnitrat als schweres, weisses 
Pulver abscheidet, das nach dem Dekantiren auf dem Filter 
gesammelt und in der Kälte getrocknet wird. — Oder man 
fällt die sauren Laugen mit Ammoniak, dekantirt das Wis- 
mutoxydhydrat und bewahrt es als Paste auf. 

Vorgang: Das technische Wismut ist meist mit Arsen und Antimon 
verunreinigt, deren Oxyde beim Auskochen mit Natronlauge in Lösung gehen. 

Prüfung: Der Wismutgehalt des krystallisirten N itrates 
werde in einer abgewogenen Probe ermittelt, indem man die- 
selbe in einem bedeckten Porzellantiegel durch anfangs vor- 
sichtiges, dann energisches Erhitzen in Wismutoxyd umwandelt 
und dieses zur Wägung bringt. Ausserdem löse man eine 
Probe in salpetersaurem Wasser, trage die Lösung in heisse 
überschüssige Natronlauge ein und prüfe das Filtrat auf 
Arsen und Antimon. 

Wismutjodid, BiJ 3 . 

20 g Jod werden mit 35 g feingepulvertem Wismut in 
einer Reibschale verrieben, rasch in eine Retorte gefüllt und 
auf dem Gasofen langsam erhitzt. Nach erfolgter Vereinigung 
verjagt man kleine Mengen überschüssigen Jods durch einen 
Strom trockener Kohlensäure und steigert dann die Tempe- 
ratur, bis das Wismutjodid in Form von sehr grossen, im 
Aussehen dem Jod ähnlichen Krystallen sublimirt. 
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Prüfung: Kochendes Wasser verwandele das gepulverte 
Präparat in rotes Üxyjodid. 

Wismutoxyjodid, BiOJ. 

Littcratur: B. Fischer, Die neueren Arzneimittel, III. Aufl. S. 20. 

95,4 g gepulvertes kryst. Wismutnitrat (Seite 50) werden 
unter gelindem Erwärmen in 120 bis 160 ccm Eisessig 
gelöst; andererseits werden 33,2 g KJ und 50 g krystallisirtes 
Natriumacetat in der Kälte in 2 Litern Wasser gelöst. Diese 
zweite Lösung bringt man in eine Schale und lässt die erste 
unter fleissigem Umrühren im ganz dünnen Strahle aus einem 
Tropftrichter einfliessen. An der Einflussstelle entsteht zuerst 
ein grünlichschwarzer Niederschlag, der sich beim Umrühren 
sofort in einen citronengelben verwandelt. Bei weiterem Zu- 
satz der Wismutlösung nimmt das Produkt eine dunkel ziegel- 
rote Färbung an. Der Niederschlag setzt sich sehr gut ab. 
Er wird dekantirt, abgesaugt und bei ioo° getrocknet. Aus- 
beute 78 g. 

Vorgang: Bi;NO a ) s -f 3 KJ = BiJ, + 3KNO s ; 

BiJ a -f H ,0 = BiOJ 4- 2HJ. 

Die Jodwasserstoffsäure setzt sich mit dem Natriumacetat um und das 
regenerirte Jodalkalimetall geht wieder in die Reaktion ein. 

Prüfung: Im trockenen Reagirrohr erhitzt, gebe das 
Präparat violette Joddämpfe und hinterlasse Wismutoxyd; es 
gebe an Wasser beim Schütteln keine Halogenwasserstoffsäuren 
ab und sei frei von Arsen (Prüfung nach Seite 18 unter 
Zinkzusatz) und Wismutsubnitrat. — 0,2 g mit 2 g verdünnter 
Schwefelsäure geschüttelt sollen ein Filtrat geben , welches, 
mit dem doppelten Volumen konz. Schwefelsäure gemischt, 
durch einen Tropfen Indigolösung dauernd blau gefärbt wird 
(Entfärbung Salpetersäure). 

Wasserstoffsuperoxyd, H 2 0 8 . 

LUttratur: Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie Braunschweig) 
1898), S. 154. 

1) Man mischt 20 ccm conc. Schwefelsäure mit 200 
ccm Wasser in einem Becherglase, kühlt die Flüssigkeit in 

4 * 
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einer Kältemischung aus Eis und Kochsalz sorgfältig ab und 
trägt von dem noch feuchten Baryumsuperoxydhydrat unter 
Umschütteln soviel ein, dass die Lösung nur noch schwach 
sauer reagirt. Dann lässt man absitzen, filtrirt und neutrali- 
sirt die noch immer eiskalte Flüssigkeit durch einige Tropfen 
verdünnten Barytwassers , bis sich in der Lösung weder 
Schwefelsäure noch Baryum nach der Capillarmethode*) nach- 
weisen lässt. Dann wird die trübe Flüssigkeit filtrirt und 
im Vakuum bei etwa 20 mm Druck destillirt. 

2) Bequemer geht man von käuflichem 3prozentigen Was- 
serstoffsuperoxyd **) aus. Man nimmt zweckmässig nicht weniger 
als ‘/ 2 1 Wasserstoffsuperoxydlösung in Arbeit, bringt diese 
in einen starkwandigen Rundkolben von 1 1 Inhalt mit langem 
Halse, dampft im Wasserbade bei 7 5 0 mit angeschlossener 
Säugpumpe bis auf etwa 100 ccm ein und destillirt den 
Rückstand aus einem Fraktionskolben in möglichst vollkom- 
mener Luftleere***) in eine eisgekühlte Vorlage. Zuerst geht 
wässeriges, zuletzt reines Wasserstoffsuperoxyd über; die 
Verunreinigungen bleiben zurück. 

Vorgang: Die Reaktion 

Ba OH ) 4 + H 2 S0 4 = BaSÜ 4 4- H 2 0* 

verläuft nur in der Kalte und in nicht zu grosser Konzentration glatt. Hält 
man diese Bedingungen nicht ein, so entwickelt sich viel Sauerstoff und die 
Ausbeuten werden minimal. 

Pr ü fu n g: Das wasserfreie Superoxyd stelle eine syrup- 
dicke, die Haut sofort weiss ätzende , sich leicht zersetzende 
Flüssigkeit vom spez. Gewicht 1,46 und vom Siedepunkt 69° 
bei 26 mm Druck dar. Die wässerige Lösung zeige den 
eigenartigen charakteristischen Geschmack , gebe mit ver- 
dünnter Schwefelsäure, Aether und einem Tropfen verdünnter 
Kaliumdichromatlösung versetzt einen intensiv blauen, äther- 
löslichen Farbstoff und sei frei von Salzsäure, Schwefelsäure 

*) Vgl. die Anmerkung auf S. 2 . 

**) Zu beziehen vonC. Raspe, Weissensee b. Berlin, Königs-Chaussee 82 . 

***) Zum Dichten der Korkstopfen bei Vakuumdestillationen bediene 
man sich eines dicken Collodlums, das mit einem Pinsel oder einer Feder- 
fahne aufgetragen wird. 
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und Baryt. Zur Aufbewahrung mache man sie durch Zusatz 
von i Prozent Alkohol haltbarer. Den Gehalt bestimme man 
durch Zersetzen von i ccm Wasserstoffsuperoxydlösung mit 
überschüssigem Permanganat und verdünnter Schwefelsäure 
im Nitrometer oder durch Titration von 5 ccm mit Zehntel 
normalpermanganat in schwefelsaurer Lösung. 

Schwefelchlorür S 2 C 1 2 und Schwefelchlorid SC 1 2 . 

300 g Schwefel werden in einer tubulirten Retorte mit 
kleinen Flammen des Gasofens zum Schmelzen erhitzt und 
in der für die Darstellung des Zinntetrachlorids (Seite 34) 
beschriebenen Anordnung ein sehr schneller Strom trockenen 
Chlorgases dicht auf die Oberfläche des geschmolzenen 
Schwefels geleitet. Das rasch überdestillirende Chlorid wird 
aus einem Kolben mit Siedeaufsatz rektifizirt, wobei etwas 
gelöster Schwefel zurückbleibt. 

67,5 g des erhaltenen Schwefelchlorürs werden auf 0° ab- 
gekühlt und mit trockenem Chlorgas gesättigt. Das so ge- 
wonnene Schwefelchlorid muss 103 g wiegen. Man bewahrt 
es in gut verschlossenen und zugebundenen Flaschen auf. 

Vorgang: Bei der Rektifikation des Chlorsehwefels gehen höhere 
Chloride in Schwefelchlorür über, bei o° vereinigt sich dagegen das Schwefel- 
chlorür mit noch einem Molekül Chlor: 

S]CI{ — J— CI* — 2SCI*. 

Prüfung: Das Schwefelchlorür bilde eine gelbrote, 
stark riechende Flüssigkeit vom spez. Gewicht 1,7 und dem 
Siedepunkt 138°; das Schwefelchlorid eine dunkelrote Flüssig- 
keit, die schon bei gewöhnlicher Temperatur, schneller beim 
Erwärmen, Chlorgas entwickelt. 

Baryumdithionat, BaS 2 0 6 2H 2 0; Unterschwefelsäure 

H 2 S 2 0 6 -+- xH 2 0 . 

100 g feingepulverter Braunstein wird geschlämmt, indem 
man ihn in einer grossen Reibschale mit Wasser anrührt, 
dekantirt und das zurückbleibende weniger feine Pulver mit 
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neuen Wassermengen anreibt. Man fährt mit dem Zerreiben 
und Schlämmen fort, bis sämtliches Mineral sich im Wasser 
suspendirt, lässt in hohen Zylindern absitzen, entfernt das 
Wasser mittelst eines Hebers und bringt den Braunstein mit 
nur 1 l i 1 Wasser in einen Literkolben. Nun leitet man einen 
Strom von Schwefeldioxyd in den Kolben und begegnet der 
dabei stattfindenden starken Erwärmung des Kolbeninhalts 
durch gute äussere Kühlung mit Eis. Ist die Hauptmenge 
des Braunsteins gelöst , so setzt man der in einer Schale er- 
hitzten Flüssigkeit solange konzentrirtes Barytwasser zu , bis 
eine abfiltrirte Probe mit Schwefelammonium keinen fleisch- 
farbigen Niederschlag mehr giebt. Der Niederschlag wird 
dann abfiltrirt, mit heissem Wasser ausgekocht und die ver- 
einigten Filtrate heiss mit Kohlensäure gerade bis zum Ver- 
schwinden der alkalischen Reaktion behandelt. Aus dem 
Filtrat krystallisirt nach dem Eindampfen das unterschwefel- 
saure Baryum. 

59 g unterschwefelsaures Baryum werden in Wasser ge- 
löst. Dann werden 20 g Schwefelsäure mit Wasser verdünnt 
und soviel davon zu dem Baryumsalz gegeben, dass eine mit 
dem Kapillarrohr entnommene Probe*) weder mit Schwefel- 
säure, noch mit Chlorbaryum reagirt. Nach dem Abfiltriren 
des Baryumsulfats konzentrirt man die Unterschwefelsäure 
auf einem flachen Porzellanteller im Vakuum neben destillirter. 
Schwefelsäure bis auf ein spez. Gewicht von 1,347. 

Vorgang: Das Superoxyd entzieht je zwei Molekülen schwefliger 
Säure zwei Atome Wasserstoff : 

SO s H 

2HS0 3 H - 2H == | 

SO H 

Das Mangansalz der Unterschwefelsäure wird durch überschüssiges Baryt- 
wasser zerlegt : 

MnS s 0 6 -f Ba(OH) s = BaS 2 O 0 -f Mn(OH' s . 

Prüfung: Das unterschwefelsaure Baryum bilde schöne, 
farblose glänzende Krystalle, welche in gepulvertem Zustande 
bei ioo° ihr gesamtes Krystallwasser (10,81 °/ 0 ) verlieren. 

*) Siehe Seite 2 Anmerkung. 


Digitized by Google 



Thiophen. 


55 


Bestimme den Barytgehalt (45,96 °/ 0 BaO) durch Glühen des 
entwässerten Salzes und Wägen des hinterbleibenden Baryum- 
sulfats. 


Thiophen, C t H 4 S. 

Litieratur : Erdmann, Präparatenkunde (Stuttgart 1894), Bd. II, 548. 

572 g Krystallsoda werden in 500 ccm Wasser in einer 
geräumigen Porzellanschale gelöst und in die warme Lauge 
unter Umrühren allmählich 236 g Bernsteinsäure eingetragen. 
Die nach dem Wegkochen der Kohlensäure neutral reagirende 
Flüssigkeit wird zur Trockene gedampft und die sehr harten 
Massen von Natriumsuccinat fein gepulvert. Um bei dieser 
Operation nicht durch den die Atmungsorgane heftig an- 
greifenden Staub belästigt zu werden, befeuchtet man das 
Salz mit einigen Tropfen Alkohol. Dann wird das Succinat 
sehr sorgfältig bei 140° getrocknet. Von dem nicht mehr 
zusammenbackenden, staubigen Pulver mischt man 300 g mit 
400 g Phosphortrisulfid (Seite 43) innig zusammen, bringt das 
Gemisch in eine Retorte und erhitzt auf dem Gasofen bei 
kleinen Flammen. Sobald die Masse an einer Stelle dunkel 
wird und die Gasentwicklung beginnt, reduzirt man, damit die 
Reaktion nicht zu heftig wird, die Flammen auf eine kaum 
sichtbare Grösse. Die einmal eingeleitete Umsetzung schreitet 
trotzdem sehr lebhaft fort und die Vorkehrungen zur Kon- 
densierung der auftretenden mit viel Gas gemengten Thiophen- 
dämpfe müssen sehr ausgiebig sein, damit die Ausbeute sich 
befriedigend (40 — 5O°/ 0 der Theorie) gestaltet. Am zweck- 
mässigsten schliesst sich an die Retorte direkt ein als Luft- 
kühler wirkendes Glasrohr von 2 cm Dicke und 1 — 2 Meter 
Länge. Dieses mündet in einen möglichst langen Liebig’schen 
Kühler, der mit einer Vorlage luftdicht verbunden ist. Die aus 
der Vorlage entweichenden Gase treten in die auf Seite 82 
abgebildeten, mit Natronlauge beschickten Absorptionsflaschen. 
Das Destillat wird einmal über gepulvertem Aetzkali, dann 
nochmals über fein zerschnittenem Natriummetall aus dem 
Wasserbade rektifizirt. 
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Vorgang: Der Schwefelphosphor verwandelt das bernsteinsaure Natrium 

CH,— CO CH=C(OH) 

in Sulfosuccinyl . ^>S, welches sich zu Dioxythiophen | ^>S 

CH ä — CO CH=C(OH) 

umlagert. Letzteres wird durch weitere Mengen von Schwefelphosphor zu 
Thiophen reduzirt. 

Prüfung: Das Thiophen, C 4 H 4 S, stelle eine wasserhelle, 
sehr leicht bewegliche, bei 83 — 84° siedende Flüssigkeit dar. 
Der Geruch erinnere an Benzol und gleichzeitig auch an 
Schwefelverbindungen, sei aber nicht stinkend. In einer Kälte- 
mischung aus fester Kohlensäure und Aether erstarre es kry- 
stallinisch. — Löse ein Körnchen Isatin in nicht ganz wasser- 
freier konz. Schwefelsäure, gicb einen Tropfen Thiophen 
in ioccm reinen Benzols oder Petroleumäthers und schüt- 
tele je 1 ccm beider Lösungen durch einander. Die Schwefel- 
säure darf sich nicht dunkelbraun färben, sondern muss eine 
grünliche, bald in ein prächtiges, dunkeles Blau übergehende 
Färbung annehmen. 


Wasserfreies Chromchlorid, CrCl 3 . 

Das nach der Vorschrift auf Seite 5 7 erhaltene Chrom- 
oxyd wird noch feucht mit 50 g Kohlenpulver und dickem 
Stärkekleister zum Teig zusammengeknetet. Man formt 
daraus Stangen, die man in 2 — 3 cm lange Stücke schneidet. 
Die bei gelinder Wärme getrockneten Stücke werden mit 
Kohlenpulver in einen hessischen Tiegel eingepackt mit einer 
Schicht Kohlenpulver überdeckt , gut mit einem eisernen 
Deckel (siehe Seite 19) verschlossen und eine Viertelstunde 
lang im Rössler’schen Ofen (Seite 76) geglüht. Nun stellt 
man ein Porzellanrohr senkrecht in einen hessischen Tiegel, 
füllt den Tiegel mit den wieder erkalteten und von dem 
Kohlcnpulver getrennten Stücken von Chromoxydkohle und 
setzt einen zweiten, mit einer passenden Bohrung versehenen, 
gleichgrossen Tiegel*) in umgekehrter Stellung darauf. Durch 


*) Die feuerfesten Tiegel lassen sich ohne Schwierigkeit mit den in 
jeder grösseren Schlosserwerkstatt vorhandenen Metallbohrern durchlochen. 
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eine zweite, seitliche Bohrung des oberen Tiegels geht ein kurzes 
Glasrohr. Die Röhren werden mit etwas Asbestschnur um- 
wickelt und dadurch leicht in die Bohrungen 
luftdicht eingesetzt; um die beiden Tiegel an- 
einander zu dichten, legt man um die aneinan- 
derstossenden Ränder einen schmalen, dünnen 
Streifen weicher Asbestpappe und umwickelt 
denselben sorgfältig mit Asbestschnur. Schliess- 
lich wird die Asbestschnur noch mit Wasser- 
glas getränkt und bei gelinder Wärme getrock- 
net. Dann setzt man die Tiegel in den Rössler- 
schen Glühofen und bedeckt denselben mit zwei 
halbkreisförmigen Stücken dicken Eisenblechs, 
welche in der Mitte einen Ausschnitt haben, 
durch welchen der obere Tiegel aus dem Ofen 
herausragt. Zunächst wird im Kohlensäurestrom 
erhitzt, bis sich keine Spur von Feuchtigkeit mehr 
an dem Glasrohr absetzt. Nun giebt man die 
stärkste Hitze und glüht im Chlorstrom, indem 
man das unverändert aus dem Glasrohr aus- 
tretende Chlor in Absorptionsflaschen (Seite 82) mit Natron- 
lauge bindet. 

Nach dem Erkalten findet sich das Chromchlorid in 
violettroten, stark glänzenden , in Wasser unlöslichen Blättern 
in dem oberen Tiegel sublimirt vor. 

Vorgang: Cr s 0 3 — 3C — )— 6 C 1 = 2CrCl 3 -(- 3CO. 

Chromoxyd, Cr 2 Ü 3 . 

LitUratur: H. Schäffer, Bull, de Mulhouse 1893, 97; P. Werner, daselbst 
S. 98; Erdmann, Lehrbuch der anorganischen Chemie S. 641. 

250 g Natriumdichromat werden unter Zusatz von 1 5 ccm 
Wasser bei mässiger Wärme in 40 ccm Glycerin vom spezifischen 
Gewicht 1,23 eingetragen, welches sich in einer grossen Nickel- 
schale oder in einem Kupferkessel von 10 1 Inhalt befindet. 
Man rührt gut um und erwärmt gleichzeitig auf dem Wasser- 
bade. Der entstehende gleichmässige braune Syrup pflegt 


Figur 6. 



Apparat zur Dar- 
fltellung von 
waaserfreiem 
Chromchlorld. 


Digitized by Google 



58 


Violettes Chromisalfat. — Chromylchlorid. 


sich beim kräftigen Rühren bald von selbst zu entzünden ; 
ist dies nicht der Fall, so entzündet man ihn mit einem 
Fidibus und deckt den Kessel sofort mit einem bereit ge- 
haltenen passenden Blechdeckel zu. Nach dem Erkalten 
findet man den Kessel mit lockerem grünen Chromoxyd ge- 
füllt; man wäscht dieses mit kaltem, dann mit heissem Wasser, 
saugt es auf dem Nutschenfilter ab, trocknet auf dem Wasser- 
bade und glüht das so gereinigte Oxyd in einem geschlossenen 
Tiegel. Die Ausbeute beträgt etwa ioo g. 

Vorgang: Die Reduktion des Dichromats durch das Glycerin erfolgt 
so, dass neben Chromoxyd Natriumcarbonat entsteht. Dieses wird, zugleich 
mit kleinen Resten unveränderten Chromats, mit Wasser ausgelaugt. Etwa 
noch verbleibende Spuren organischer Substanz werden durch das Ausglühen 
beseitigt. 

Prüfung; Das schön grüne Pulver darf beim Kochen 
mit verdünnter Salzsäure höchstens spurenweise in Lösung 
gehen. 

Violettes Chromisulfat, Cr„(S 0 4 ) 3 i8H s O. 
Litteratur : Etard, Compt. rend. 84 , 1089. 

100 g Chromsäure werden in 125 ccm Wasser aufgelöst 
und eine erkaltete Mischung von 1 50 g konzentrirter Schwefel- 
säure mit IOO ccm Wasser zugegeben. Auf diese in einer 
Porzellanschale befindliche Chromsäurelösung stellt man einen 
Dreifuss, der einen Porzellantiegel mit 50 ccm Äther trägt 
und bedeckt das Ganze mit einer Glasglocke. Wenn der 
Äther verdunstet ist, was ziemlich rasch von Statten geht, 
so muss er erneuert werden. Nach einigen Tagen ist die 
Chromlösung völlig reduzirt und in ein Magma kleiner 
violetter Lamellen verwandelt, denen aber noch dicke, grüne 
Chromlösung anhaftet, von der sie durch Absaugen nicht zu 
befreien sind. Man löst daher am besten das Ganze in mög- 
lichst wenig kaltem Wasser und fällt mit Alkohol. 

Chromylchlorid. CrÜ 2 Cl 2 . 

200 g neutrales Kaliumchromat werden mit 122 g Koch- 
salz im hessischen Tiegel bei nicht zu hoher Temperatur ge- 
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schmolzen, die Schmelze auf Eisenblech ausgegossen und in 
groben Stücken mit einem Gemisch von 66 ccm rauchender 
Schwefelsäure (1,906 spez. Gew.) und 134 ccm gewöhnlicher 
konz. Schwefelsäure in einer geräumigen Retorte mit Kühler 
portionenweise versetzt. Wenn die anfänglich heftige Reaktion 
sich mässigt, erwärmt man bis keine braunen Tropfen mehr 
übergehen und rektifizirt das Destillat aus einem Fraktions- 
kölbchen. Das Chromylchlorid wird in zugeschmolzenen Ge- 
fässen aufbewahrt. 

Vorgang: CrOg -|- 2HCI — H a O = Cr 0 2 Cl 2 . 

Prüfung: Das tief rote, an der Luft rauchende Oxy- 
chlorid siede bei Ii6°. 

Chromoacetat, (CH 3 COO) 2 Cr. 

Litteratur: v. d. P fo r d ten, Liebig’s Annalen 228 , 1 13 ; Erdmann, Lehrbuch der 
anorganischen Chemie (Braunschweig 1898}, S. 645. 

IOO g Kaliumdichromat werden im Kolben mit 500 g 
rauchender Salzsäure übergossen und das sich beim Erwärmen 
in sehr regelmässigem Strome entwickelnde Chlorgas nach 
dem Waschen mit Wasser zur Darstellung von Chlorwasser 
oder von unterchlorigsaurem Natrium verwendet.*) Die zurück- 
bleibende Flüssigkeit wird auf dem Gasofen auf ein ganz 
kleines Volumen eingedampft , von dem ausgeschiedenen 
Chlorkalium in einen Kolben mit 300 g Zinkgranalien abge- 
gossen und mit 400 ccm rauchender Salzsäure nachgespült. 
Man verschliesst den Kolben , in welchem eine äusserst stür- 
mische Wasserstoffentwicklung vor sich gehen muss, mit einem 
spritzflaschenähnlich armirten doppelt durchbohrten Kautschuk- 
stopfen. Sobald die Flüssigkeit eine an Kupfervitriollösung 
erinnernde rein hellblaue Farbe angenommen hat, schliesst 
man das dem Gase freien Austritt gewährende Glasrohr, so 
dass der sich kräftig weiter entwickelnde Wasserstoff die 


*) Dasselbe kann auch zur Bereitung von Kaliumchlorat (Seite 9) 
Chlorsilicium (Seite 32 , Zinntetrachlorid (Seite 34), Schwefelchlorür (Seite 53', 
Chromchlorid (Seite 56) oder Eisenchlorid (Seite 72) dienen. 
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Chlorchromsaures Kalium. 


Flüssigkeit durch das zweite, bis zum Boden reichende Rohr 
aus dem Kolben herausdrückt.*) Sie läuft zur Filtration durch 
ein Kugelröhrchen mit Asbest und tritt dann direkt, ohne 
mit Luft in Berührung zu kommen, in eine Lösung von 500 g 
krystallisirtem Natriumacetat in 2 1 Wasser. Der rote Nieder- 
schlag wird mehrmals mit Wasser, durch welches Kohlensäure 
geleitet wurde, durch Dekantiren ausgewaschen und als Paste 
aufbewahrt. 

V orgänge: 

K 2 Cr 2 0 -f 14HCI = 2KCI + 2CrCl s -f 6C1 + 7H 2 0; 

2CrCl 3 -4- Zn — 2CrCI 2 -f- ZnCl 2 ; 

CrCl 2 + 2CH 3 .COONa = 2NaCl -f ch*'cOO > Cr - 

Die Reduktion des Chromchlorids erfolgt nur in ganz konzentrirter 
sehr stark salzsaurer Lösung mit grossem Zinküberschuss glatt und rasch. Chrom- 
chlorür absorbirt den Sauerstoff der Luft mit grosser Geschwindigkeit, während 
das unlösliche Chromoacetat leidlich luftbeständig ist. 

Prüfung: Die rote Paste gebe mit verdünnter Salz- 
säure eine blaue, unter energischer Sauerstoffabsorption rasch 
sich dunkelgrün färbende Lösung. 


Chlorchromsaures Kalium, CrO s -< 


OK 
CI • 


IOO g Kaliumdichromat werden gepulvert und in einem 
Kolben mit einer Mischung von 100 ccm Wasser mit 130 g 
reiner rauchender Salzsäure gelinde erwärmt. Sobald Lösung 
eingetreten ist, filtrirt man und lässt ruhig stehen. Am andern 
Tage werden die ausgeschiedenen Krystalle durch Ablaufen- 
lassen von der Mutterlauge getrennt und auf einem Thonteller 
getrocknet. Ausbeute 65 g. 


Vorgang: 

KO-CrOj ^ 1 * , , -1 K0-Cr0 4 -Cl , u q 

K0-Cr0 2 >° + 2HCI = K0-Cr0 2 -Cl + H2 °- 

Prüfung: Die grossen, roten Prismen oder Tafeln ent- 
wickeln beim Erhitzen auf IOO 0 Chlorgas. 


*) Sollte die Wasserstoffentwicklung dazu nicht mehr kräftig genug sein, 
so bläst man Kohlendioxyd ein und drückt dadurch die Chromchlorürlösung 
hinüber. 
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Selen, Se. 

Selenhaltige Materialien oder Rückstände werden mit einer 
Mischung von gleichen Teilen Soda und Salpeter im hessi- 
schen Tiegel zusammengeschmolzen. Die erkaltete Schmelze 
kocht man mit Wasser aus, engt die Auszüge auf ein kleines 
Volumen ein und kocht die mit konzentrirter Salzsäure stark 
sauer gemachte Flüssigkeit am Rückflusskühler, bis kein Chlor 
mehr entweicht. Nun verdünnt man in einem grossen Kolben 
mit viel heissem Wasser und tropft technisches Natrium- 
disulfit (40°/oig, in Ölform) in die siedende Flüssigkeit so 
lange ein, als noch ein roter, sehr voluminöser, sich rasch zu 
unansehnlichen schwärzlichen Massen zusammenballender 
Niederschlag entsteht. Das abgeschiedene Selen wird nach 
dem Absitzen auf einem Filter gesammelt und getrocknet. 

Vorgang: Beim Schmelzen mit Soda und Salpeter geben selenhaltige 
Materialien Selenate; die Selensfture wird ln konzentrirter Lösung durch Salz- 
säure rasch reduzirt: 

II s Se0 4 -4- 2 HCI =. H ä SeO a -f 2 CI + H a O. 

Die selenige Säure wird durch schweflige Säure zersetzt: 

H t SeO s -f 2H ä S0 3 = Se 4- 2H a S0 4 -f H.,0. 

Prüfung: Das Selen schmelze bei 217 0 und erstarre 
beim langsamen Abkühlen krystallinisch in dunkelgrauen, 
metallisch glänzenden Massen ; es löse sich in konzentrirter 
Schwefelsäure mit grüner Farbe und werde durch Wasser 
aus dieser Lösung wieder als sehr voluminöser roter amorpher 
Niederschlag gefällt. An der Luft erhitzt verbrenne es ohne 
Rückstand unter Rettiggeruch zu sublimirendem Selendioxyd. 

Kieselfluorwasserstoffsäure, H 2 SiF g . 

100 g Flussspathpulver werden mit 100 g trockenem 
Quarzsand (Seesand) vermengt und in einem Kolben mit 
350 ccm konzentrirter Schwefelsäure vorsichtig erhitzt. Das 
entwickelte Gas leitet man durch eine leere Flasche die ein 
durch etwas konz. Schwefelsäure abgeschlossenes Sicher- 
heitsrohr enthält, und sodann in eine Porzellanschale, auf 
deren Boden man ein ganz kleines Gefäss mit Quecksilber 
gestellt hat. Man befestigt das Gasleitungsrohr so , dass es 
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Uberchlorsäure. 


in das Quecksilber eintaucht und giesst dann 400 ccm de- 
stillirtes Wasser darüber. Nach beendeter Gasentwicklung 
kolirt man die in dem Wasser abgeschiedene Kieselsäure ab, 
presst sie aus, wäscht mit wenig Wasser nach, bis die ver- 
einigten Filtrate 400 ccm betragen und filtrirt nun die noch 
etwas trübe Säure durch ein Faltenfilter. 

Vorgang: Unter dem wasserentziehenden Einfluss der Schwefelsäure 
bildet sich Fluorsilicium : 

SiO, + 4HF — 2H a O = SiF 4 ; 
dieses Gas wird durch Wasser zersetzt: 

3SiF 4 -f 4 H ,0 = 2H 2 SiF 6 + Si(OH) 4 . 

Prüfung: Die Säure soll mit Chlorbaryum , nicht aber 
mit Chlorstrontium in salzsaurer Lösung einen Niederschlag 
geben (Schwefelsäure). Zur Gehaltsbestimmung titrire die 
Säure mit Natronlauge bis zur alkalischen Reaktion. Die 
Umsetzung der Säure bei der Titration mit Natronlauge 
entspricht der Gleichung: 

H„SiF 8 6NaOH = 6NaF -f- Si(OH) 4 -+- 2H 2 0. 

Ueberchlorsäure, HC10 4 . 

LitUratur: Kaspari, Zeitschr. angew. Chem. 1893,68; Erdmann, Lehrbuch der 
anorganischen Chemie, S. 310 

1) 50g überchlorsaures Kalium werden mit einer Mischung 
von IOO g konz. Schwefelsäure und 20 ccm Wasser aus einer 
nicht zu kleinen Retorte destillirt. Das Destillat wird durch 
gelindes Erwärmen von etwas darin gelöstem Chlorgas be- 
freit, mit einigen Centigrammen Silbersulfat und Baryum- 
carbonat versetzt, die geringen Niederschläge jeder für sich 
abfiltrirt mit wenig Wasser nachgewaschen und das Filtrat 
nochmals destillirt. 

Vorgang: KC 1 Ü 4 -j“ H 2 S 0 4 = HC 10 4 -f HKS 0 4 . Die rohe Säure 
enthält noch Spuren von Salzsäure und Schwefelsäure, die auf dem angege- 
benen Wege entfernt werden. 

2) 56 g Kaliumperchlorat werden in 400 ccm heissen 
Wassers gelöst und unter Umrühren 70 ccm Kieselfluor- 

*) Zu beziehen vom Salzbergwerk Neustassfurt, Löderburg bei 
Stassfurt. 
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wasserstoffsäure*) vom spezifischen Gewicht 1,35 (von 3 1 °/ 0 
HjSiF 8 ) zur kochenden Lösung gegeben. Man kocht eine 
Stunde am Rückflusskühler, lässt abkühlen, dekantirt und saugt 
den Brei von Kieselfluorkalium auf dem Nutschenfilter ab. 
Die klare Überchlorsäurelösung wird auf dem Wasserbade 
soweit als möglich eingedampft und nochmals filtrirt, und 
zwar durch Asbest. Um das Filtrat ganz frei von Kiesel- 
flusssäure zu erhalten, versetzt man es nach dem Verdünnen 
mit dem gleichen Volumen Wasser mit einer Lösung von 
etwa 2 g Chlorbaryum in der Kälte und dampft die nach 
einigen Stunden klar abgesetzte Flüssigkeit ein, bis jeder 
Salzsäuregeruch verschwunden ist und weisse Nebel von 
Ueberchlorsäure sich zu entwickeln beginnen. 

Prüfung: ln einer Lösung von Chlorkalium erzeuge 
ein Tropfen der Säure einen dicken krystallinischen Nieder- 
schlag. 

Bromwasserstoff, HBr. 

Zur Darstellung des Bromwasserstoffgases bedient man 
sich des in Figur 7 abgebildeten Apparates. In den Kol- 
ben giebt man 100 g 
trockenes Benzol und 
einige Gramm wasser- 
freies Eisenbromür (in 
Ermangelung von Ei- 
senbromür kann man 
auch sehr feines Eisen- 
pulver oder Alumini- 
umpulver anwenden) 
und lässt durch den zu 
einer feinen Spitze aus- 
gezogenen Hahntrich- 
terallmählich i35ccm 
Brom eintropfen. Die Mischung erwärmt sich sofort und muss 
daher, damit kein Benzol oder Brom überd estillirt , in kaltes 

*1 Zu beziehen von der chemischen Fabrik Fluor, Sigtenfelde a. Harz. 
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Bromammonium. 


Wasser eingestellt werden ; ist erst die Hälfte des Broms zu- 
getropft (Bildung von Monobrombenzol), so verläuft die Re- 
aktion so ruhig, dass diese Vorsicht nicht mehr notwendig 
ist. Um das in sehr gleichmässigem Strome entwickelte Gas 
von mitgerissenen Benzoldämpfen und Bromdämpfen voll- 
ständig zu befreien, dient das an den Kolben angeschlossene 
U-Rohr (Figur 7). Die erste Hälfte dieses Rohres wird mit 
Eisenbromid, FeBr 3 , angefüllt,*) die zweite mit Anthracen , 
einem festen Kohlenwasserstoffe. Zur Darstellung konzen- 
trirter wässeriger Bromwasserstoffsäure leite man das Gas 
in eine kleine Flasche, gebe in dieselbe nach und nach mit 
der Spritzflasche kleine Mengen von Wasser und kühle mit 
einer Kältemischung aus Schnee und Kochsalz. Die gesättigte 
Lösung verschliesse man mit gut eingeschliffenem Stopfen 
und Glaskappe oder binde den Stopfen fest. Sie ist im Dun- 
keln aufzubewahren. 

Vorgang: C 6 H 6 -f- 4 ^ r = C 6 H 4 Br 2 -|- 2HBr. Die kleine Menge 
von Eisenbromiir wirkt als Bromübertrkger. Der in sehr regelmUssigem Strome 
entwickelte BromwasserstofT reisst Benzoldämpfe mit sich fort, welche in dem 
Eisenbromidrohr bromirt und daher zurückgehalten werden. Von den gering- 
sten Spuren freien Broms wird das Gas durch das Anthracen befreit. 

Prüfung: Die wässerige Säure sei völlig farblos, rauche 
an der Luft sehr stark und habe ein spez. Gewicht von min- 
destens 1,78 (bei o° gesättigte Säure). 

Bromammonium NH^Br und Bromkalium KBr. 

Aus einem Tropftrichter mit fein ausgezogener Spitze 
läst man 75 ccm Brom unter stetem Umschütteln in 220 ccm 
konzentrirte (30prozentige) Ammoniakflüssigkeit, welche sich 
in einem mit Eiswasser gekühlten Kolben befindet, langsam 
einlaufen mit der Vorsicht, dass die Flüssigkeit sicher bis 
zum Ende der Reaktion stark ammoniakalisch bleibe. Man 
kocht dann bis zum Verschwinden des freien Ammoniaks und 
dampft zur Krystallisation ein. Das Bromammonium wird 

*) Dargestellt durch Mischen von 25 g Eisenbromiir (Seite 73) mit 3 ccm 
Brom in der Kälte. 
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durch gelindes Erhitzen in der Porzellanschale auf freiem 
Feuer getrocknet. Ausbeute 220 g. 

196 g Bromammonium werden in heissem Wasser ge- 
löst und 200 g Kaliumdikarbonat eingetragen, zum Sieden 
erhitzt und nach Verschwinden des Ammoniakgeruchs zur 
Krystallisation gestellt. 

Vorgang: 4 NH S -j- 3 ßr = 3 NH 4 Br -|- N. Würde die Lösung sauer 
werden, oder das Brom zu rasch zufliessen, so könnte sich Bromstickstoff bilden 
und zu Explosionen Veranlassung geben. 

Prüfung: Man kocht in einer kleinen Retorte ein Pröb- 
chen der Salze mit einem grossen Überschuss von Eisen- 
ammoniakalaun (Seite 73) in wässeriger Lösung, wobei etwa 
vorhandenes Jod in freiem Zustande übergeht; aus dem Rück- 
stand treibe man durch Zusatz von Kaliumpermanganatlösung 
das Brom aus und prüfe nach dessen Entfernung auf Chlor, 
indem man die Mangansuperoxyd und Permanganat ent- 
haltende Flüssigkeit mit etwas Alkohol aufkocht, gelbe 
rauchende Salpetersäure bis zur Lösung des Superoxyds zu- 
tropft und nun mit einem Tropfen Silbernitratlösung versetzt- 

Diese Scheidung der Halogene beruht zunächst darauf, dass Eisenoxyd- 
salze auch aus neutralen Lösungen der Jodide Jod freiroachen : 

Fe,(S0 4 ) l + 2 KJ = 2FeS0 4 + K,S0 4 -f 2 J, 
während die Brommetalle dabei völlig intakt bleiben. Dagegen werden auch 
diese durch das Eisenoxydsalz vollständig] zersetzt , wenn eine kleine Menge 
eines starken Oxydationsmittels (Permanganat) vorhanden ist. Die Chlormetalle 
widerstehen auch dem gleichzeitigen Einfluss dieser beiden Agentien vollständig. 


Dibrombenzol, C 8 H 4 Br 2 . 

Der Rückstand von der Bromwasserstoffbereitung (Seite 
64) erstarrt krystallinisch. Man schmilzt ihn durch Einstellen 
der Flasche in warmes Wasser, welches man allmählich bis 
zum Sieden erhitzt. Die so gleichzeitig von dem anhaftenden 
Bromwasserstoff möglichst befreite Substanz wird in eine 
Retorte gegossen und destillirt. Das zu weissen Krystallen 
erstarrende Destillat wird abgepresst und nochmals destillirt, 
wobei die Hauptmenge zwischen 215 — 220° übergeht. Die- 

Er dm a Dn, Chemische Präparate. 5 
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Jodkalium. — Jodsaures Kalium. 


selbe wird aus dem gleichen Gewicht an heissem Alkohol 
umkrystallisirt. Ausbeute etwa uog reines Dibrombenzol. 

Vorgang: Neben dem Dibrombenzol bildet sich etwas flüssiges Mono- 
brombenzol und o-Dibrombenzol , welche durch Abpressen entfernt werden, 
während höher bromirte Produkte in den DestillationsrückstHnden bleiben. 

Prüfung: Weisse, monokline Prismen oder Blätter. 
Das Dibrombenzol schmelze bei 87 — 8o° und siede bei 219 0 . 

Jodkalium, KJ. 

6 g reines Eisenpulver suspendirt man in einem Kölb- 
chen in 50 ccm Wasser und trägt unter Kühlung allmählich 
25 g Jod ein. Zum Schluss der Reaktion muss noch etwas 
Eisen im Überschuss vorhanden sein. Man filtrirt von dem- 
selben ab, wäscht mit wenig Wasser nach und giebt zu dem 
Filtrat noch 5 g Jod. Nun werden 16,5 g Kaliumkarbonat in 
einer Porzellanschale mit 50 g heissem Wasser gelöst und in 
die siedende Lauge die Jodeisenlösung eingetragen. Unter 
lebhafter Kohlensäureentwicklung scheidet sich schwarzes 
Eisenoxydoxydul ab. Man filtrirt und dampft zur Krystalli- 
sation ein. 

Vorgang: Es wird ein Gemenge von Eisenjodiir und Eisenjodid dar- 
gestellt, da dieses bei der Umsetzung mit Alkalien das leicht filtrirbare Eisen- 
oxydoxydul liefert. 

Prüfung: Das Jodkalium darf in schwefelsaurer Lösung 
Stärkepapier nicht bläuen und muss sich bei der Seite 65 be- 
schriebenen Scheidung der Halogene als frei von Brom und 
Chlor erweisen. 


Jodsaures Kalium, K J 8 O g . 

Littcratur : Gröger; Zeitschr. angew. Chem. 1894,13; Erdmann, Lehrbuch der 
anorganischen Chemie, S. 338. 

Man löst 40 g reines Kaliumpermanganat in 1 1 heissen 
Wassers, fügt 20 g Jodkalium, in wenig Wasser gelöst, hinzu, 
erhitzt auf dem kochenden Wasserbade 20 bis 30 Minuten 
lang, tropft dann Alkohol zu, bis die durch den Überschuss 
des Permanganates gerötete Flüssigkeit entfärbt ist und filtrirt. 
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Den auf dem Filter verbleibenden Niederschlag von Kalium- 
manganit wäscht man mit heissem Wasser aus. Das alkalische 
Filtrat versetzt man dann mit Essigsäure bis zur deutlich 
sauren Reaktion, dampft ein bis auf etwa 50 ccm, lässt er- 
kalten , giesst die Mutterlauge von den ausgeschiedenen 
körnigen Kaliumjodatkrystallen ab, wäscht die Krystalle wieder- 
holt mit starkem , reinem Alkohol ab und lässt trocknen. 
Ausbeute 23 — 25 g. 

Vorgang: 2KJ-|-4KMn0 4 = KJaOo-f- 2KjMn s 0 6 . Das Ansäuern 
mit Essigsäure ist notwendig, da dem Kaliumjodat sonst hartnäckig etwas Alkali 
anhaftet. 

Prüfung: Das Kaliumjodat muss völlig neutral reagiren 
und die wässerige Lösung darf sich auf Zusatz von verdünnter 
Schwefelsäure auch beim längeren Stehen weder gelb färben 
noch mit Stärkekleister reagiren. Löse 0,3538 g trockenes 
gepulvertes Kaliumjodat unter Zusatz von etwa 2 g Jodkalium 
in 50 ccm Wasser, gieb 5 ccm verdünnte Salzsäure hinzu 
und titrire mit Thiosulfatlösung bis zur Entfärbung. Man 
verbraucht 10,00 ccm Normalthiosulfat. Das reine Kalium- 
jodat kann auch als Urmass für die Alkalimetrie dienen. 
Zu diesem Zwecke löst man etwa 0,4 g Kaliumjodat mit 2'/ z g 
Jodkalium in 50 ccm Wasser, giebt 10 ccm der zu prüfenden 
ungefähr normalen Säure hinzu und bestimmt das ausge- 
schiedene Jod mit der in der eben beschriebenen Weise ge- 
prüften Normalthiosulfatlösung. Werden beispielsweise statt 
10,00 nur 9,50 ccm Thiosulfat verbraucht, so ist der Faktor 
der zu prüfenden Säurelösung nicht 1,00 sondern 0,950. 

Jodtrichlorid, JC1 S . 

20 gjod werden gelinde in einer kleinen Retorte erhitzt, 
deren umgebogener Hals in einen gewogenen Ballon mündet, 
der mit Chlor gefüllt und geschlossen ist, aber mit einem 
Chlor liefernden Kipp'schen Apparat (Seite 78) in Verbindung 
steht. Sobald die Joddämpfe, in den Ballon treten, findet 
starke Chlorabsorption statt und Chlorjod schlägt sich in rot- 
gelben Krystailen sehr fest an den Wänden nieder. Zum 

5 * 
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Jodpentoxyd. 


Schluss leitet man trockene Kohlensäure durch den Ballon, 
um das überschüssige Chlor zu verjagen. Was sich nicht 
mechanisch aus dem Ballon entfernen lässt, wird durch das 
zehnfache Gewicht Wasser in Lösung gebracht und als Chlor- 
jodlösung aufbewahrt. 

Prüfung: Pomeranzengelbes , stechend riechendes 

Krystallpulver, in Wasser leicht zu einer klaren gelben Flüssig- 
keit löslich. Ammoniak fälle aus der Lösung schwarzen, sehr 
explosibeln Jod Stickstoff. Chloroform entziehe der wässerigen 
Lösung ohne weiteres kein Jod; wohl aber nach Zusatz von 
etwas Zinnchlorür. Beim Erhitzen verwandele sich das Jodtri- 
chlorid, ohne einen Rückstand zu hinterlassen, in einen braunen 
Dampf, welcher sich wieder zu einem pomeranzengelben 
Sublimat verdichtet. 


Jodpentoxyd, J 2 O s . 

30 g Jod werden in einer Retorte mit 158 g von Wasser 
und Stickstoffoxyden freier Salpetersäure (Seite 38) übergossen. 
Beim Schütteln tritt eine Reaktion ein, die durch gelindes 
Erwärmen beschleunigt wird. Die entwickelten roten Dämpfe 
werden durch einen kräftigen Luftstrom vertrieben, der 
mittelst eines mit Asbestschnur gedichteten Glasrohres durch 
den Tubus der Retorte eingeblasen wird. Trotzdem wird ein 
Teil des Jods durch diese Stickoxyde immer wieder reduzirt, 
verflüchtigt sich und wird in einer kühl zu haltenden Vorlage 
zugleich mit der übergehenden Säure verdichtet. Von Zeit 
zu Zeit wird das Erwärmen unterbrochen und das Destillat, 
nachdem man Luft durch dasselbe geblasen , zurückgegeben. 
Der schliesslich hinterbleibende weisse Rückstand wird mit 
wenig W'asser gelöst und in einer Porzellanschale auf dem 
Gasofen zur Trockene gedampft, wobei Jodsäureanhydrid in 
weissen Krystallen hinterbleibt. Man erhält 36 — 37 g Anhydrid, 
während sich eine Ausbeute von 39,5 g berechnet. 
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Manganmetall, Mn. 

LitUratur: Goldschmidt, Liebig's Annalen 1898, CCC 1 , 19; Erdmann, Lehr- 
buch der anorganischen Chemie, S. 632. 

In einen Schmelztiegel aus feuerfestem Thon erhitzt man 
etwa 900 g reinen gepulverten Braunstein zum gelinden 
Glühen , verreibt nach dem Erkalten von dem erhaltenen 
Mangansesquioxyd 750 g mit 250 g Aluminiumpulver,*) bringt 
von dieser Mischung 2 g auf den Boden des Schmelztiegels 
und schüttet darauf ein Gemisch von 4 1 / 2 g Baryumsuperoxyd 
mit t / g g Aluminiumpulver. Mit Hilfe eines zusammenge- 
wickelten und am Ende angezündeten Stückes Magnesium- 
band oder besser mit einer aus einer Mischung von Aluminium 
mit Baryumsuperoxyd hergestellten , mit einem Zünder aus 
Magnesium versehenen Zündkirsche*) wird nun die Mischung 
in dem Tiegel entzündet und in dem Masse als die Reaktion fort- 
schreitet, mit einem eisernen Löffel die vorbereitete Mischung all- 
mählich zugegeben. Man darf nicht zu grosse Mengen der Misch- 
ung auf einmal eintragen, damit die Reaktion nicht zu heftig ver- 
läuft, muss aber möglichst rasch hintereinander kleine Mengen 
zugeben, damit die hohe Temperatur erreicht wird, welche 
zum Schmelzen des Mangans erforderlich ist. Um die Hitze 
besser zusammenzuhalten, kann man den Tiegel, der bald 
auch aussen glühend wird, in trockenen Sand oder Kieselguhr 
einpacken. Man lässt den Tiegel bedeckt erkalten, zerschlägt 
ihn und findet bei gelungener Operation unter einer Schlacke, 
die wesentlich aus krystallisirter Thonerde besteht, einen 
dichten Regulus von metallischem Mangan. 

Vorgang: MnjO, -f- 2 Al = AljO, -f- 2Mn. Die Reaktion bedarf 
zu ihrer Einleitung einer sehr hohen Temperatur, wie sie durch brennendes 
Magnesium und durch ein Gemisch von Aluminium mit Baryumsuperoxyd er- 
zeugt werden kann ; einmal eingeleitet, pflanzt sich der Prozess aber unter sehr 
starker Wärmeerzeugung von selbst durch die ganze Masse fort. Wollte man 
daher mit dem Gemisch von Mangansesquioxyd mit Aluminium einen Tiegel 
ganz auffüllen und im Ofen erhitzen, so würde die Einwirkung explosionsartig 

*) Zu beziehen von der chemischen Thermoindustrie in Essen a. d. Ruhr. 
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Manganchlorür. 


erfolgen. Durch das allmähliche Einträgen der Mischung in den Tiegel hat 
man es dagegen ganz in der Hand, den Prozess zu regeln. 

Prüfung: Die grosse Veränderlichkeit, welche kohlen- 
stoffhaltiges Mangan namentlich im fein verteilten oder gar 
feuchten Zustande an der Luft zeigt, darf dem nach der vor- 
liegenden Vorschrift dargestellten Metall nicht zukommen. 
Das reine Mangan besitzt vielmehr das Aussehen eines hellen 
Roheisens mit rötlichem Schimmer, ist metallglänzend und 
sehr politurfähig, von so bedeutender Härte, dass es Glas und 
Stahl ritzt, sehr spröde, nicht magnetisch und läuft beim Er- 
hitzen an der Luft mit ähnlichen Farben an , wie der Stahl. 
Wird das Erhitzen fortgesetzt, so bedeckt es sich mit braunem, 
pulverförmigem Oxyd. Das Mangan ist noch bedeutend 
schwerer schmelzbar als das Eisen; bei sehr hoher Tempe- 
ratur verflüchtigt es sich auffallend leicht Man übergiesse 
eine Probe mit überschüssiger verdünnter Salzsäure: das 
Metall muss sich unter stürmischer Wasserstoffentwicklung 
klar lösen. Die heiss bereitete Lösung soll mit überschüssigem 
Ammoniak keine oder eine kaum merkbare Trübung geben. 
Setzt man zu der ammoniakalischen Flüssigkeit Schwefel- 
ammonium, so fällt fleischrotes, beim Kochen allmählich grün 
werdendes Schwefelmangan. 

Manganchlorür, MnCl a -+- 4H a O . 

Rückstände von der Chlorbereitung aus Braunstein und 
Salzsäure werden in einer Porzellanschale zur Trockene ge- 
dampft und der Rückstand einige Zeit auf dem Gasofen mit 
kleinen Flammen erhitzt. Sodann kocht man mit Wasser aus 
und fällt */ 10 des Filtrates mit überschüssiger Sodalösung aus. 
Der Niederschlag wird durch mehrfaches Dekantiren mit 
Wasser ausgewaschen, dann zu der Hauptmenge der Lösung zu- 
gegeben und solange damit in der Wärme digerirt, bis eine 
abfiltrirte Probe mit Schwefelammonium einen rein fleisch- 
roten, beim Lösen in verdünnter Essigsäure keinen Rückstand 
hinterlassenden Niederschlag giebt. Dann filtrirt man ab 
und dampft zur Krystallisation ein. 
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Vorgang: Beim Erhitzen der trockenen Chloride und beim nach- 
herigen Kochen mit Wasser zersetzen sich zunächst die Verbindungen der 
dreiwertigen Metalle (Eisen, Aluminium) unter Bildung unlöslicher basischer 
Salze. Ein etwaiger Rest an derartigen Verbindungen wird durch das einge- 
tragene Mangankarbonat gefällt: 

3MnCO a -f 2FeCI, + 3H.O = 3MnCI„ + 2Fe(OH), + 3CO s . 

Prüfung: Das Manganchlorür ist namentlich auf Frei- 
heit von Eisen-, Baryum-, Calcium- und Magnesiumsalzen zu 
prüfen. 

Wasserfreies Eisenchlorür, FeCl 2 . 

In eine genau wie zur Darstellung von Eisenchlorid (siehe 
folgende Seite) hergerichtete, vorher erwärmte Retorte giebt 
man möglichst rasch aus einem vor dem Oeffnen erwärmten 
Röhrchen etwa 20 g wasserfreies Eisenchlorid und leitet aus 
einem Kipp’schen Apparate entwickeltes, sorgfältig getrock- 
netes Wasserstoffgas in kräftigem Strome darüber. Die Retorte 
befindet sich auf einem Gasofen, dessen Flammen aber erst 
angezündet werden dürfen , wenn man sich davon überzeugt 
hat, dass die Luft vollständig aus dem Apparate verdrängt 
ist. Zu dem Zwecke ist in den Hals der Retorte mit Kork- 
stopfen ein aufwärts gebogenes Glasrohr eingesetzt, auf welches 
man ein umgekehrtes Reagirrohr stülpt. Dieses Rohr füllt 
sich mit dem entweichenden Gase; von Zeit zu Zeit ver- 
schliesst man es mit dem Daumen und prüft das Gas auf 
seine Explosionsfähigkeit, indem man die Mündung des Rohres 
einer F'lamme nähert. Brennt das Gas ruhig ab, so erhitzt man 
die Retorte mit mässigen Flammen. Sogleich tritt starke 
Chlorwasserstoff-Entwicklung ein ; man fängt das Gas in 
Wasser auf. Wenn das Chlorid in der Retorte in eine weisse 
Krystallmasse verwandelt ist und die Salzsäure-Entwicklung 
nachlässt, ist die Operation beendet. Man lässt dann im 
langsamen Wasserstoffstrom erkalten , zerschlägt die Retorte 
noch warm und bewahrt das gesammelte Chlorür auf dieselbe 
Weise auf wie das wasserfreie Eisenchlorid. 

Vorgang: FeCl, -f H = FeCl* -f HCl. 

Prüfung: Weisse, leidlich luftbeständige Blättchen, 
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Wasserfreies Eisenchlorid. 


die beim starken Erhitzen schmelzen und bei sehr hoher 
Temperatur sublimiren. 

Wasserfreies Eisenchlorid, FeCl s . 

50 g blanken Eisendraht von ca. 1 mm Stärke giebt man 
in 6—8 cm langen Stücken in eine tubulirte Glasretorte von 
3 / 4 l Inhalt, erhitzt auf dem Gasofen kräftig und leitet durch 
ein nicht zu enges Glasrohr, welches mit Korkstopfen durch 
den Tubus der Retorte geht und dicht über dem Eisen endigt, 
einen kräftigen, durch zwei Waschflaschen mit Schwefelsäure 
getrockneten Chlorstrom hinzu. Der Hals der Retorte ist 
mit einem durchbohrten Kork verschlossen; das entweichende 
Chlorgas wird durch einen Gummischlauch entweder ins Freie 
geleitet, oder in Absorptionsflaschen (Seite 81) durch Natron- 
lauge bezw. durch Alkohol absorbirt. Nach 1 — 2 ständiger 
Einwirkung unterbricht man den Gasstrom und das Erhitzen, 
verdrängt das die Retorte erfüllende Chlor durch trockene 
Kohlensäure, zerschlägt die noch heisse Retorte auf einem 
grossen Bogen glatten Papiers und sammelt das von den 
Scherben, sowie von etwa unverändert gebliebenem Eisen sehr 
leicht zu trennende Eisenchlorid schleunigst in bereitgehal- 
tenen tarirten, mit passenden Stopfen versehenen, trockenen 
und warmen Reagirröhren, die dann sofort vor dem Gebläse 
zugeschmolzen werden, mit der Vorsicht, dass man die wasser- 
haltigen Verbrennungsgase nicht in das Röhrchen hinein- 
schlagen lässt. 

Vorgang: Das nach der Gleichung Fe -f- 3CI = FeCl» gebildete 
Eiscnchlorid entzieht sich der reduzirenden Wirkung des Eisens durch seine 
Flüchtigkeit und sammelt sich prächtig krystallisirt im oberen Teile der Retorte 
an*). Der Prozess gelingt nur bei vollkommenem Ausschluss der Feuchtigkeit. 

Prüfung: Dunkelgefärbte, grünschillernde, kompakte, 
aus Blättchen bestehende Stücke von ausserordentlich schönem 
Metallglanz, an der Luft schnell zu braunen Tropfen zer- 


*) Nur wenn der Chlorstrom zu langsam ist, kann sich Eisenchlorür 
bilden, welches dann als geschmolzene weisse Masse bei dem Eisen zurückbleibt. 
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fliessend. Leicht löslich unter starker Erwärmung in Wasser, 
Alkohol, Äther; schwerer in Benzol. Die Lösungen sind braun 
gefärbt und reagiren sauer. 

Wasserfreies Eisenbromür, FeBr 2 . 

100 g blankes Eisen wird in Drahtform in einem Rund- 
kolben auf dem Gasofen kräftig erhitzt, und ioo ccm Brom 
aus einem Wasserbade langsam in den Rundkolben hinein- 
destillirt. Die den Bromdampf zuführende Glasröhre muss 
bis dicht an den Boden des Kolbens heruntergehen, aber das 
heisse Glas muss vor dem Zerspringen infolge des Herab- 
fallens von Tropfen flüssigen Broms entweder durch aufflie- 
gendes Eisenmetall oder durch etwas Asbest geschützt sein. 
Wenn die Reaktion begonnen hat, kann man die Temperatur 
etwas mässigen. Zum Schluss wird getrocknete Luft oder 
Kohlensäure durch den Apparat geschickt und das Präparat 
nach dem Zerschlagen des Kolbens in der bei Eisenchlorid 
(Seite 72) beschriebenen Weise gesammelt und aufbewahrt. 

Eisenammoniakalaun, Fe(NHJ (S 0 4 ) g + I2aq. 

400 g Eisenvitriol werden in 400 ccm Wasser unter Zu- 
satz von 70 g konz. Schwefelsäure aufgelöst und zu der sie- 
dend heissen Lösung solange konzentrirte Salpetersäure (etwa 
1 20 g) zugegeben, bis eine verdünnte Probe mit Ammoniak 
einen rein rostfarbenen Niederschlag giebt. Nun dampft man 
ein, bis die Masse sich harzartig verdickt, und verdünnt dann 
wieder mit Wasser zu einem spezifischen Gewicht von 
1,317 — 1,319. Zu 300 g dieser offizineilen Ferrisulfatlösung 
mischt man eine Lösung von 28 g Ammoniumsulfat in 100g 
Wasser und lässt langsam und ruhig erkalten. Die Krystalle 
werden mit etwas kaltem Wasser abgewaschen und ohne Er- 
wärmen getrocknet. 

Vorgang: Durch das starke Eindampfen werden der Ferrisulfatlösung 
die letzten Reste von Salpetersäure entzogen. 

Prüfung: Amethystfarbene Oktaeder, deren Lösung sich 
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Berlinerblau. — Platinchlorid. 


mit Silbernitrat völlig frei von Chlor erweisen muss.*) Be- 
stimme den Eisengehalt durch Wägung des beim Glühen 
unter Zusatz von etwas Ammoniumnitrat hinterbleibenden 
Eisenoxyds. 


Berlinerblau. 

Blausäurerückstände (Seite 41) werden mit Wasser durch 
Dekantieren gewaschen und in einer Porzellanschale mit roher 
Salzsäure angerührt. Nun bereitet man eine Chlorkalkemul- 
sion durch Suspendiren von Chlorkalk in Wassser und lässt 
dieselbe durch einen Trichter, dessen Rohr auf dem Boden 
der Schale in der Salzsäure mündet, solange unter Umrühren 
zufliessen , bis die Masse schön blau geworden ist und die 
Flüssigkeit nach Chlor zu riechen beginnt. Man dekantirt 
den Farbstoff mit verdünnter Kochsalzlösung, da er sich aus 
Wasser nicht absetzt. 

Vorgang: Die Blausäurerückstände bestehen aus dem Ferrosalz der 
Ferrocyanwasserstoffsäure, welches durch die oxydirende Wirkung des Chlor- 
kalks in Fern&alx übergeht. 


Platinchlorwasserstoffsäure, HjPtCl 6 (aus Rückständen). 

Platinrückstände werden, falls die Filter und andere orga- 
nische Substanzen enthalten, zunächst in einer Porzellanschale 
auf dem Gasofen geröstet, dann mit etwas verdünnter roher 
Salzsäure angerührt und durch Einbringen von Stangenzink 
vollends reduzirt. Man entfernt das nicht gelöste Zink mecha- 
nisch, dekantirt und kocht das unreine Edelmetall mehrfach 
mit Wasser und mit Salzsäure aus. Dann löst man den Rück- 
stand in Königswasser, dampft auf ein kleines Volumen ein 
und fällt mit konzentrirter Salmiaklösung. Der abfiltrirte 
Platinsalmiak wird in einem Porzellantiegel geglüht, der zurück- 
bleibende Platinschwamm mit Salzsäure ausgekocht, in Königs- 
wasser gelöst und auf dem Wasserbade in gewogener Schale 

*) Dies ist wesentlich für die auf Seite 56 beschriebene Verwendung 
des Eisenalauns zur Scheidung der Halogene. 
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unter zeitweiligem Zusatz von einiger Tropfen Salzsäure zur 
Trockene gedampft. Den Rückstand von reinem Platinchlorid 
löse man in io Teilen Wasser. 

Prüfung: io Tropfen der Lösung, mit einem Tropfen 
Chlornatriumlösung auf einem Uhrglase auf ein ganz kleines 
Volumen eingedampft, sollen beim ruhigen Erkalten eine 
Krystallmasse geben, in welcher unter dem Mikroskop nur 
wohlausgebildete, rotgelbe Prismen von Natriumplatinchlorid 
zu erkennen sind, die nicht durch amorphe, braune Massen 
verunreinigt sein dürfen (Eisen ; Stickoxydverbindungen des 
Platinchlorids). 
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Anhang. 


Heizquellen. 


Das beste Heizmaterial für das Laboratorium ist im 
allgemeinen das Leuchtgas. Für das Abdampfen, Trocknen, 
Destilliren bei gelinder Hitze eignet sich der beistehend 


Figur 8. 

wvvw 


abgebildete, leicht von jedem Schlosser 
herstellbare Gasofen. Derselbe besteht 
aus einem oben und unten gezackten, 
io — 15 cm weiten Schlot, in dessen 
Mitte sich ein zum Kreise von 4 — 5 cm 
Durchmesser gebogenes Gasrohr befindet, 
OMofen rar gelinde Erhitzung, aus welchem durch eine Reihe von 


CH Lvw^ 


kleinen Öffnungen ein Kranz leuchtender Flämmchen austritt. 
Die Hitze lässt sich nicht nur durch den Gaszufluss, sondern 
auch durch Höher- und Niedrigerstellen des Flammenkranzes 
so genau reguliren, dass der Ofen einerseits das Wasserbad, 
in sehr vielen Fällen vorteilhaft zu ersetzen vermag und 
andererseits Operationen, welche eine höhere, aber genau ge- 
regelte Temperatur erfordern, (z. B. Darstellung der trockenen 
Sulfate der Schwermetalle, Trennung des Silbersalpeters von 
beigemengtem Kupfernitrat) ausserordentlich erleichtert. 

Für stärkere Hitze benutzt man die sogenannten 
Berliner Brenner, die sich von dem eben beschriebenen im 
Wesentlichen dadurch unterscheiden , dass der Schlot nach 
oben zu sich konisch verjüngt und oben mit einem sehr fein- 
maschigen Drahtnetz geschlossen ist. Ueber dem Drahtnetz 
brennt das Gas-Luftgemisch mit nur schwach leuchtender 
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Flamme. Bei den einfachen Berliner Brennern strömt das 
Gas nur aus einer Öffnung in der Mitte des Brenners 6 — 7 
cm unterhalb des Drahtnetzes; sehr grosse Heizflächen kann 
man aber erzielen, wenn man das Gas aus einem oben mit 
kleinen Öffnungen versehenen horizontalen Spiralrohr unter 
das Drahtnetz treten lässt. 

Eine besonders zweckmässige Form des Bunsenbrenners 
ist der Dessauer Brenner*), bei welchem durch eine auf- 
gesetzte Kapsel mit eingelegtem Drahtsieb die Mischung 
des Gases mit der Luft eine viel innigere wird, wodurch die 
Flamme eine höhere Temperatur und eine viel grössere Gleich- 
mässigkeit erhält. Ausserdem verhindert das Drahtnetz nach 
dem Prinzipe der Davy’ sehen Sicherheitslampe das Zurück- 
schlagen der Flamme. 

Mit verhältnismässig ausserordentlich geringem Gasver- 
brauch kann man grössere Tiegel mit den Rössler’schen Glüh- 
öfen**) auf hohe Temperatur bringen. 

Ein solcher Ofen von der Grösse, 
dass er für pyrochemische Präparate 
im kleineren Massstabe ausreicht, ist 
nebenstehend im Durchschnitt ge- 
zeichnet.***) Die Flamme umströmt 
den Tiegel vollständig; die Ver- 
brennungsgase treten oberhalb des 
Tiegels durch eine Üeffnung an der 
höchsten Stelle des Domes heraus 
und ziehen nun abwärts, umströmen 
den ganzen, aus feuerfestem Thon 
gebildeten Glühraum und ziehen erst Q-«»ohmu de.^..ur-.ch.n 
dann in den Schlot, nachdem sie (1 Zehntel der natürlichen Or3M«.> 


Figur 9. 



*1 In verschiedenen Grössen zu beziehen von der Deutschen Kontinental* 
gasgesellschaft in Dessau. 

**) Zu beziehen von der deutschen Gold- und Silberscheideanstalt in 
Frankfurt a. Main. 

Dieser Ofen vermag Tiegel von 12 cm Höhe und 7 cm oberer 
Weite zu fassen 
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Kältemischungen. 


noch die in den zur Heizung dienenden Bunsenbrenner 
einströmende Luft vorgewärmt haben. Der Schlot lässt sich 
durch Aufsätze bis zu etwa 2 m Länge bringen; damit der- 
derselbe die Verbrennungsgase kräftig ansaugt, befindet sich 
in ihm eine Lockflamme. Braucht man sehr hohe Temperaturen, 
so verwendet man in diesem Ofen einen Brenner für Ace- 
tylengas. Dies ist ein Bunsenbrenner von etwas anderer 
Konstruktion ; das Gemisch von Acetylen mit Luft erzeugt 
eine wesentlich intensivere Hitze als sich mit gewöhnlichem 
Leuchtgas erzielen lässt, bedarf aber wegen der grossen Ge- 
schwindigkeit seiner Explosionswelle besonderer Vorrichtungen, 
damit die Brenner nicht durchschlagen. 

Extreme Temperaturen lassen sich auch mit Hilfe 
von Aluminiumpulver*) in Mischung mit Metalloxyden ohne 
jede Ofeneinrichtung erzielen (vgl. S. 69). 

Kältemischungen. 

Zur Abkühlung unter O 0 bis — 20° dient ein Gemisch aus 
drei Teilen Eis und einem Teil Kochsalz. Das Eis wird in 
ein Tuch gewickelt und mit dem Hammer auf Steinunterlage 
zu einem gleichmässigen groben Pulver zerschlagen. Das 
Eispulver mischt man mit dem Salz und rührt kräftig durch, 
bis ein dickflüssiger Brei entsteht. , in welchem ein einge- 
tauchtes Thermometer auf mindestens — 20° sinken muss. 

Für stärkere Abkühlung bis zu — ioo° dient ein Ge- 
misch von fester Kohlensäure und Aether. Die feste Kohlen- 
säure wird gesammelt, indem man die käufliche flüssige Säure 
in einen Beutel aus Leinen oder Flanell ausfliessen lässt; die 
schneeartigen Massen werden mit einem Horn- oder Holz- 
löffel in ein Becherglas gebracht und mit Aether zum Brei 
angerührt. Zur Prüfung bringe man in die Mischung ein 
Reagirröhrchen mit Chloroform: dasselbe muss rasch krystal- 
linisch erstarren (Schmelzpunkt — 83°). 

* ) Die zur Erzielung hoher Temperaturen geeigneten Gemische mit 
Aluminiumpulver liefert die chemische Thermoindustrie in Essen an 
der Ruhr. 
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Gasströme. 

Zur Entwicklung von Gasströmen aus einem festen und 
einem flüssigen Material dient der Kipp’sche Apparat ; *) soll 
F1 s“ r ,0 - das Gas dagegen 

durch eine sich 
zwischen zwei flüs- 
sigen Substanzen 
vollziehende Reak- 
tion erzeugt wer- 
den, so bedarf der 
Kipp’sche Apparat 
eine Ergänzung, 
wie sie durch Figur 
io dargestellt wird. 
Die Kugel B wird 
mit einem indif- 
ferenten , porösen 
Material, mit Bim- 
stein angefullt, da- 
rauf tropft aus T 

Darstellung Ton Oasen durch Einwirkung zweier flüssiger du rch den Hahn h j 
Agentien aufeinander. un d den Quecksil- 

berverschluss E das eine Reagenz, während das andere 
sich in der Kugel A befindet und durch das sich ansammelnde 
Gas nach C hinaufgedrängt wird, wenn der nach der Wasch- 
flasche W führende Hahn h 2 geschlossen wird. Figur n. 

K ist ein Kugelapparat, den man mit einer ge- 
eigneten Absorptionsflüssigkeit füllt, damit aus der 
oberen Öffnung des Kipp’schen Apparates kein 
Gas entweiche. Figur 1 1 versinnbildlicht in 
grösserem Massstabe den Quecksilberverschluss E, 
welcher das Entweichen von Gas durch r verhin- 
dert, selbst wenn durch plötzliches Schliessen von h 2 
ein erheblicher Druck in dem Apparat entsteht. 

In diesem Falle steigt das Quecksilber in dem 

*1 Bezüglich der Erzeugung von Bromwasserstoff siehe Seite 63. 
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Gasströme. 


Rohre r hoch und hält dem Binnendruck des Apparates das 
Gleichgewicht. In den folgenden Tabellen ist angegeben, aus 
welchen Agentien man zweckmässig die Gasströme herstellt. 


I. Gasströme aus dem Kipp’schen Apparat. 


Entwicklung von 

Beschickung der Kugel B’ 

Beschickung der Kugeln A und C 

Chlor 

Chlorkalk *) 

I7 1 rohe Salzsäure, 5 1 Wasser. 

Kohlendioxyd 

Marmor 

1 l rohe Salzsäure, 1 1 Wasser 

Methan 

Aluminiumcarbid 

lauwarmes Wasser. 

Sauerstoff 

Chlorkalk*) 

1 1 Wasserstoffsuperoxyd, 

50 ccm rohe Salpetersäure. 

Schwefelwasserstoff 

Schwefeleisen 

1 1 rohe Salzsäure, I 1 Wasser 

Stickoxyd 

Kupfcrspähne 

' Verdünnte Salpetersäure. 

Wasserstoff 

Zinkstangen 

1 1 Schwefelsäure, 4 1 Wasser 


II. Gasströme aus dem Apparat Figur io. 


Entwicklung von 

Beschickung 
der Kugel B 

Beschickung 
' der Kugel A 

Durch T zu- 
| fliessendes Reagenz 

Acetylen 

Calciumcarbid 

ISalzwasser 

200/oige Zuckerlös- 
ung. 

Chlorwasserstoff 

Bimstein 

rohe Salzsäure 

konz. Schwefelsäure. 

Schwefeldioxyd 

Bimstein 

40%ige Natriumdisul- 
litlösung 

konz. Schwefelsäure. 

Schwefelwasserstoff j 

Bimstein 

ikonz. Schwefelnatrium* 
lösung 

1 1 Schwefelsäure, 
10 1 Wasser 

Stickoxyd 

Bimstein 

Eisenchlorür in Salz- 
säure 

20 0 /oige Natrium- 
nitritlösung. 

Stickstoffdioxyd 

Bimstein 

20°/oige Natriumnitrit- 
lÖsung 

konz. Schwefelsäure. 


Bedarf man grosser Mengen eines Gases, so ist das 
häufige Entleeren der sehr rasch verbrauchten Kipp’schen 
Apparate lästig; namentlich bei Chlorentwicklung auch das 
Pressen und Einfüllen des Materials zeitraubend. In solchen 
Fällen bedient man sich daher besser beistehend abgebildeten 
Apparates, der sowohl mit festen als mit flüssigen Materialien 

*) Zu Tafeln gepresst und in Stücke zerbrochen. 
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gefüllt werden kann. Zur Chlorentwicklung füllt man 
in den Porzellantopf*) von 1 5 1 Inhalt 3 1 / 2 kg Chlorkalk, der mit 
2 1 Wasser ange- Fi K ur 12 - 

schlämmt wird. 

Man verbraucht 
dafür etwa 7 1 
rohe Salzsäure. 

Der Zufluss der 
Säure wird durch 
einen Quetsch- 
hahn regulirt 
und lässt sich an 
den Luftblasen 
kontrolliren , 
welche in dem 
oberen Salzsäure- 
Reservoir durch 
das mit Kork ein- 
gesetzte Glasrohr 
aufsteigen. 

Reinigung 
der Gasströme. 

Den je nach Be- 
darf mit Wasser, Natronlauge oder konzentrirter Schwefelsäure 
zu beschickenden Waschflaschen für Gasströme giebt man 
zweckmässig beistehende Gestalt. In diesen ohne Stopfen kon- 
struirten Flaschen tritt das Gas durch eine grössere Anzahl 
kleiner Öffnungen in guter Verteilung in die Flüssigkeit und 
letztere kann daher sehr vollständig einwirken. Die aus Glas 
geblasenen Flaschen werden mit einem Holzfuss versehen. 


Chlorentwicklun£Bapparat ('/ 10 der natürlichen Grosse). 


*) Diese Töpfe, welche auch für viele andere Zwecke verwendbar sind 
und z. B. beim Abtreiben grösserer Substanzmengen mit Wasserdampf vor- 
zügliche Dienste leisten, sind von der Kgl. Porzellanmanufaktur in Charlotten- 
bürg in verschiedenen Grössen zu beziehen. Man dichtet den Deckel mit einem 
angefeuchteten Pappring und presst ihn mittelst eines mit Schrauben versehenen, 
den ganzen Topf umfassenden Eisenbügels fest. 

Erd mann, Chemische Präparate. 6 
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Die Reinigung des Wasserstoffs und des Schwefelwasser- 
stoffs von Arsen Wasserstoff geschieht am bequemsten 
Fiitur is. mit Jod.*) Das durch Waschen mit Was- 

ser befeuchtete Gas streicht durch ein 
30 — 40 cm langes Rohr, welches mit 4 g 
Jod in der Weise beschickt ist, dass 
dünne Schichten vonjodkrystallen durch 
Glaswolle getrennt sind. Dasaustretende 
Gas wird mit Natronlauge bezw. mit 
Wasser gewaschen. Chlorgas reinigt 
man von dem stets darin enthaltenen Salz- 
säuregase durch Waschen mit Perman- 
ganatlösung. **) 

Verwendung verflüssigter 
ohne stopfenrerschiusie. G a s e. Vori'fe^sonderer Annehmlichkeit 

ist die Verwendung der neuerdings in defr Handel kommenden 
verflüssigten Gase: Kohlensäure,***) Schwpfeld i oxyd , Am- 
moniak,****) welche einer weiteren Reinigung bicht bedürfen. 
Die aus den Bomben mit verflüssigtem Gas entwickelten Gas- 
ströme haben vor den aus Kipp’schen Apparaten stammenden 
den grossen Vorzug, dass sie meist völlig luftfrei sind\daher 
eignet sich z. B. der so erhaltene Kohlensäurestrom vortrefflich 
zur Verwendung bei Stickstoflbestimmungen nach Dumas. Um 
den Gasstrom trotz des in den Bomben herrschenden seht 
starken Druckes ganz genau reguliren zu können, bedient 
man sich mit Vorteil eines Reduktionsventils***) mit Mano- 
meter. Die Verwendung flüssigen Chlors und flüssigen Ace- 
tylens ist nicht anzuraten, da sich diese Substanzen nicht mit 
der nötigen Sicherheit behandeln lassen. 



«) O. Jakobsen, Berichte der deutsch, chem. Gesellschaft 20 , 1998. 

**> Hampe, hemikerzeitung 1890, 1777. 

***) Kohlensäurebomben und die dazugehörigen Druckreduktionsventile 
sind in den Handlungen fiir Bierdruckapparate , sowie direkt , z. B. von den 
Kohlensäurewerken in Obermendig i Rheinprovinz) zu erhalten. 

****) Zu beziehen von der Aktiengesellschaft für chemische Industrie in 
Rheinau (Badem. 
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Einleiten von Gasen in Flüssigkeiten. 

Zur Absorption von Gasen in Flüssigkeiten bedient man 
sich zweckmässig luftdicht verschliessbarer Flaschen 
oder Kolben und unterstützt die Aufnahme des Gases durch 
Umschütteln. Dies ist namentlich bei giftigen und bei übel- 
riechenden Gasen von Wichtigkeit, deren Entweichen in die 
Figur 1«. Luft erhebliche Belästigungen mit sich bringen würde.*) 
Solche Gase verwendet man, wenn man nur kleine Mengen 
braucht, gerne in wässeriger Lösung. Beim Schwefelwasser- 
stoff fällt hier aber wieder die geringe Haltbarkeit desSchwe- 
felwasserstoffwassers lästig. Man bewahre die Schwefel- 
wasserstofflösung in Flaschen aus dunklem Glase auf ; 
durch Zusatz von Glycerin lässt sich die Haltbarkeit solcher 
Lösungen noch erhöhen**). Von grosser Wichtigkeit ist 
es übrigens beim Einleiten ebenso wie beim Waschen 
von Gasen (vgl. vorige Seite), dass man das Gas in 
möglichst feiner Verteilung der Flüssigkeit darbietet. 
Kugel- Dabei leistet das in beistehender Figur 14 abgebildete, 


ei niesten mit feinen Löchern versehene Kugelrohr sehr gute Dienste. 

von 

Oa»pnin 


Absorption von lästigen Gasen. 

Figur 15. 


Zur Ab- 


^keiten' Sorption von lästigen Gasen 
dienen 2 der vorhin beschriebenen 
Waschflaschen oder, wenn es sich 
um grössere Gasmengen handelt, 
zwei WoulfTsche Flaschen, welche 
in der durch beistehende Zeichnung 
verdeutlichten Weise verbunden 
sind. 

Diese Vorrichtung bietet den Vorteil, dass ein Zurück- 
steigen des Absorptionsmittels beim Stocken des Gaszuflusses 
ausgeschlossen ist. 



*) Grabe, Berichte d. d. Chem. Ges. 1898, XXXI, 2981. 
**) Shilton, Chem. News 1S90, LXII, 1S0. 
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Untor H ~ 1 finden sich die unter Berücksichtigung der neuesten Bestimmungen 


berechneten, mit der Im 
gllchenen Werte; unter 0 
Gesellschaft von 1898. 

Eebruar 1899 erschienenen Tabelle 
= 16 die Zahlen der Kommission 

von F. W. Clarke vor- 
der Deutschen Chemischen 




H = 1 

0 = 16 

Aluminium 


Al 

26,8 

27.1 *) 

Antimon 


Sb 

” 9.5 

120 

Argon 


Ar 

39-7 

40 

Arsen 


As 

74-5 

75 

Baryum 


Ba 

»36.4 

137,4 

Beryllium 


Be 

9,0 

9.1 

Blei 


Pb 

205,4 

206,9 

Bor 


B 

10,9 

1 1* 

Brom 


Br 

79-3 

79,96 

Cadmium 


Cd 

in. 5 

1 1 2 

Cäsium 


Cs 

i 3 i >9 

133 

Calcium 


Ca 

39 - 8 

40 

Cer 


Ce 

138,3 

140 

Chlor 


CI 

35-2 

35,45 

Chrom 


Cr 

5 i >7 

52,1 

Eisen 


Fe 

55-6 

56,0 

Erbium 


Er 

165,0 

166 (?) 

Fluor 


F 

18,9 

19 

Gadolinium 


Gd 

155.5 

— 

Gallium 


Ga 

69,0 

70 

Germanium 


Ge 

71,8 

72 

Gold 


Au 

195.7 

197,2 

Helium 


He 

4.0 

4 (?) 

*) Nach 

neueren Untersuchungen von Thomson ist diese Zahl zu hoch. 
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H 1 

0 = 16 

Indium 

In 

113.0 

114 

Jod 

j 

I2 5>9 

126,85 

Iridium 

Ir 

I 9 L 7 

» 93-0 

Kalium 

K 

38,9 

39,15 

Kobalt 

Co 

59 >* 

59 

Kohlenstoff 

C 

11,9 

1 2,00 

Kupfer 

Cu 

63.1 

63,6 

Lanthan 

La 

» 37.6 

138 

Lithium 

Li 

7.0 

7,03 

Magnesium 

Mg 

24.1 

24,36 

Mangan 

Mn 

54,6 

55.0 

Molybdän 

Mo 

95.3 

96,0 

Natrium 

Na 

22,9 

2 3,05 

Neodym 

Nd 

142,5 

144 (?) 

Neon 

Ne 

20,3 

— 

Nickel 

Ni 

58.4 

58,7 (?) 

Niob 

Nb 

93.0 

94 

Osmium 

Os 

189,6 

191 

Palladium 

Pd 

105,6 

106 

Phosphor 

P 

30.8 

3 »,o 

Platin 

Pt 

» 93.4 

194,8 

Praseodym 

Pr 

» 39,4 

140 (?) 

Quecksilber 

Hg 

198,8 

200,3 

Rhodium 

Rh 

102,2 

103,0 

Rubidium 

Rb 

84,8 

85,4 

Ruthenium 

Ru 

100,9 

101,7 

Samarium 

Sa 

149,0 

150 (?) 

Sauerstoff 

0 

» 5,9 

1 6,00 

Scandium 

Sc 

43,8 

44 ,i 

Schwefel 

s 

31,8 

32,06 

Selen 

Se 

78,5 

79 , 1 

Silber 

Ag 

107,1 

1 ° 7»93 

Silicium 

Si 

28,2 

28,4 

Stickstoff 

N 

» 3,9 

14,04 

Strontium 

Sr 

87,0 

87,6 
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H - 1 


0 -• J« 

Tantal 


Ta 

181,5 


183 

Tellur 


Te 

127,0 


127 

Terbium 


Tb 

158,8 




Thallium 


TI 

202,6 


204 

Thor 


Th 

230.9 


232 

Thulium 


Tu 

169,4 


— 

Titan 


Ti 

47.8 


48,1 

Uran 


U 

237.8 


2 39.5 

Vanadin 


V 

51.0 


51,2 

Wasserstoff 


H 

1,0 


I.OI *) 

Wismuth 


Bi 

207,0 


208,5 (?) 

Wolfram 


W 

183,0 


184 

Ytterbium 


Yb 

»71.9 


173 

Yttrium 


Y 

88,3 


89 

Zink 


Zn 

64,9 


65,4 

Zinn 


Sn 

1 18,0 


118,5 (?) 

Zirkon 


Zr 

90,0 


90,6. 

*) Genauer 1,0075. 
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A. 

A b so rp t ionsfl asch en 83. 

A t h y 1 ä t h e r Scheidung von CjH 6 Br 
31, Einw. a. CrO a 58. 

Äthylschwefelsäure, Bildung, 
Einw. a KBr 31. 

Atzkali vgl. Kalihydrat. 

A t z k a 1 k vgl. Calciumoxyd. 

Ätznatron vgl. b. Natronlauge. 

Algarothpulver vgl. Antimonoxy- 
chlorid. 

Aluminium, Einw, v. CI. 29, v. 
Mn s O, 69. 

Aluminiumchlorid, Darst., Prü- 
fung 29. 

Aluminiumhydroxyd, Darst. a. 
Kryolith 28. 

Aluminiumsesquioxyd 28. 

Ammoniumchlorid vgl. Chlor- 
ammonium. 

Ammoniumdicarbonat, Darst. 
40, Prüfung 41. 

Ammoniumhyperborat vgl. Über- 
borsaures Ammonium. 

Ammoniumbromid vgl. Brom- 
ammonium. 

Ammoniumcarbonat, Einw. a. 
CaClj 17, a. Cd;NO a ) s 20. 

Ammoniumeisenalaun vgl. Ei- 
senammoniakalaun. 

Ammoniummagnesiumarseniat 

46. 


Ammoniummagnesiumchlorid, 
Verh. b. Erh. 16. 

Antimon, Einw. v. H s SO t 49. 

Antimonchlorür, Darst. 48, Prü- 
fung 49. 

Antimonoxychlorid 48, Darst. 49. 

Antimonsulfat, Darst. 49. 

Arsenhexoxyd, Einw. v. HNO # 
38, 46; Reindarst. 47, Prüfung 48. 

Arsen ige Säure vgl. Arsenhexoxyd. 

Arsenigsäuremethylester 48. 

Arsenik, weisser, vgl. Arsenhexoxyd. 

A r se n p en t asul fi d 46. 

Arsensäure, Bild. 38, Reindarst. 
45, Prüfung 46, Einw. v. SO, 47. 

Arsensaures Ammoniummag- 
nesium vgl. Ämmoniummagnesium- 
arseniat. 

Arsensaures Silber vgl. Silber- 
arseniat. 

Arsensilbernitrat 18. 

Atomgewichte 84. 

Aufbereitung von Rückständen 
vgl. Rückstände. 

B. 

Baryumdithionat, Darst. 53, Prü- 
fung 54. 

B a ry um hy droxy d, Einw. a. K s SO« 
6, Darst. 21, Prüfung 22, Einw. a. 
MnS s O« 54 

Bar y umnitrat, Bild , Verh. b. Erh. 
21. 
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Bary umnitrit 21. 

Bary umoxyd, Darst., Prüfung 21, 
Einw. v. Oj 22. 

Baryumsulfat vgl. Schwerspat. 

Baryumsuperoxyd, Nachweis 21, \ 
Darst. 22, Prüfung 23. 

Bary umsuperoxydhydrat, Darst. ! 
22, Prüfung 23, Einw. v. H 2 S 0 4 52. i 

B ary thy drat, 

Barytwasser vgl. Baryumhydroxyd. 

Benzalchlorid, Einw. a. Oxal- 
säure 36. 

Benzaldehyd, Bildung 30, 

Benzol, Einw. v. Br 2 63. 

Berlinerblau, Darst. 74. 

Bernste insüure, Einw. v. P 2 S 8 
auf d. Na-salz 55. 

Blausäure vgl, Cyanwasserstoff. 

Blei, Einw. auf NaNO s 4. 

Bleioxyd, Bild. 5, Einw. v. CaC 0 8 
35 * 

Bleioxyd natrium. Bild. 5, Einw. 
v. Cl a 36. 

Bleisaurer Kalk vgl. Calcium- 
plumbat. 

Bleisuperoxyd, Darst. 35 , Prü- 
fung 36. 

Blutlaugensalz, Einw. v. K 2 Cr 2 0 7 
7, v. H 2 S 0 4 41. 

Bor, Darst. 26. 

Borax, Einw. v. Mg 26, v. HCl 27. 

Borsäure, Darst., Prüfung 27. 

Braunstein, Einw. v. SO^ 53, Verh. 
b. Erh. 69. 

Brenner, Berliner 1 u. 76, Des- 
sauer 77, Bunsenbrenner für Acety- 
lengas 78. 

Bromäthyl, Darst. 30, Reinigung, 
Prüfung 31. 

Bromammonium, Reindarst. 64» 
Prüfung 65. 

Bromkalium, Einw. v. Aethylschwe- 
felsäure 30, Reindarst., Prüfung 65, 

Brom Wasserstoff, Reindarst. 63, 
Prüfung 64. 


c. 

Cadmiummetall, Einw. v. HNOa 
20. 

Cadmiumcarbonat, Darst., Prü- 
fung 20. 

Calciumcarbonat, Darst. , Prü- 
fung 17, Einw. v. PbO 35. 

Calciumnitrat als Trockenmittel 
3 ». 

Calciumoxyd, Verw. z. Reinigung 
v. NaCl 2, v. NaOH 3, v. CaClj 
16; Einw. a. Kryolith 28, a. P 44. 

Calciumplumbat, Darst., Um- 
wandlung in Pb 0 2 35. 

| Carbamid vgl. Harnstoff. 

Cersulfat, Verh. g. NajSO. 37. 

Chilisalpeter, Einw. a. Pb 4. 

Chlor, Einw. a. K s CO, 9, a. Al 29, 
a. Si 32, a. S 53 ; Einw. v. J 68, 
v Fe 72. 

Chloraluminium vgl. Aluminium- 
chlorid. 

Chlorammonium, Verb.m.MgCIj 
15, Reindarst., Prüfung 40. 

Chlorantimon vgl. Antimonchlo- 
rür. 

Chlorarsen 18. 

Chlorbaryum, Verw. z. Reinigung 
v. NaCl 2, Einw. v. NaOH 2t. 

Chlorcalcium, poröses, Darst. 1 6, 
Prüfung 17. 

C h 1 o r c h ro m s aur e s Kalium, 
Darst., Prüfung 60. 

Chlorentwickln ngsapparat8o. 

Chlorkalium, Einw. v. H.SO, 7, 
Bild. 10. 

Chlorkalk, Einw. auf Blausilure- 
rückstHnde 74. 

C h 1 o rm a gn e s i u m vgl. Magnesium- 
chlorid. 

Chlornatrium, Reindarst., Prü- 
fung 2. 

Chlorsaures Kalium vgl. Ka- 
liumchlorat. 
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Chlorsilber, Darst. , Einw. v. 
Traubenzucker 14. 

Chlorsilicium, Darst. 32. 

Chromchlorid, Darst. des wasser- 
freien 56, Red. 59- 

Chromisulfat, Darst. des violetten 

58. 

Chromoacetat, Reindarst. 59, Prü- 
fung 60. 

Chromoxyd, Darst. 57, Prüfung 58. 

Chromsäure, Einw. von H,SO, 
und Aether 58. 

Chromylchlorid, Reindarst. 58, 
Prüfung 59- 

Citronensäure, Verh. g. Th(OH), 
37. 

Coelestin, Red. 19. 

Cubischer Salpeter vgl. Chili- 
salpeter. 

Curcuma, Reagens auf Borsäure 27. 

Cyan gas, Bild., Darst. II, 26. 

Cyankalium, Einw. a. CuSOt 11. 

Cyanwasserstoff, Einw. v. HgO 
25, Darst. d. wasserfreien HCN 41, 
Prüfung 42. 

D. 

D i a z ob e n z o 1 su 1 f o säu re 5. 

Dibrombenzol, Bild. 64, Reindarst. 
65, Prüfung 66. 

Dioxythio phen, Bild., Red. 56. 

E. 

Eisen, Einw. v. J 66, v. CI, 72. 

Eisen-Ammoniakalaun, Rein- 
darst., Prüfung 73. 

Eisenbromür, Verh. g. Benzol und 
Br. 63, Darst. 73. 

Eisenchlorid, wasserfreies, Einw. 
v. H, 71, Darst., Prüfung 72. 

Ei sen chl orür , Einw. a. AuCl, 14, 
Darst. des wasserfreien, Prüfung 71. 

Eisenfeilspähne, Verw. als Wär- 
meübertrager 25. 


Eisenoxydoxydul, Bild 66. 

Eisenvitriol, Einw. v. HjSO, 73. 

Elemente vgl. Grundstoffe, 

Essigsaures C h r o m oxy d ul vgl. 
Chromoacetat. 

F. 

Feingold vgl. Gold. 

Ferro cyanid vgl. Blutlaugensalz. 

Ferroferricyanid vgl. Berliner- 
blau. 

F 1 u o r al u m i n i u m n a t r i u m 28. 

Flussspath, Einw. von Seesand 
u. HjSO« 61. 

G. 

Gase, verflüssigte, Verwendung 78, 
82. 

Gasofen 75, Rössler’scher 76. 

Gasströme 79 ff, Reinigung 81. 

Glycerin, Einw. auf Natriumchro- 
mat 57. 

Glühstrümpfe 37. 

Gold, Reindarst. 14, Prüfung 15 

Grauspiessglanz 48. 

Grundstoffe 75, 84. 

H 

Halogene, Scheidung 65. 

Harnstoff, Bild.a.KCNO 8, Darst., 
Prüfung, Nitrat 42. 

Heizquellen 75 ff.; vgl. auch 
Brenner, Gasofen. 

J 

Jod, Einw. v. Bi 50, v. HNOs, v. 
CI 68. 

Jodkalium, Finw. a. Bi (NO») 8 51, 
Reindarst., Prüfung 66. 

Jodpentoxyd, Darst. 68. 

Jodsäure, K-salz vgl. Kaliumjodat; 
-anhydrid vgl. Jodpentoxyd. 

Jodtrichlorid, Reindarstellung 67, 
Prüfung 68. 
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K. 

Kältemischungen 78. 

Kalihydrat, Reindarst., Prüfung 6. 

Kaliumbromid vgl. Bromkalium. 

K a 1 iu m c ar b o n a t 9. 

Kaliumchlorat, Darst. 9, Prüfung 
10. 

Kaliumchromat, Einw. v. Schwe- 
felsäure 58. 

K aliu m cy an at , Darst. 7, Prüfung, 
Verhalten gegen Lösungsmittel 9, 
Einw. v. (NHi) s S 0 4 42. 

Kaliumdichromat 8, Einw. v. HCl 
59, 60. 

Kaliumdisulfat, Reindarst., Prü- 
fung 7. 

Kaliumhydrat vgl. Kalihydrat. 

Kaliumjodat, Reindarstellung 66, 
Prüfung, Verw. zur Massanalyse 67. 

Kaliumjodid vgl. Jodkalium. 

Kaliummanganit, Bild. 67. 

Kaliumperchlorat, Bild. 10, 
Einw. v. H^SOs 62. 

Kaliumpermanganat, Einw. v. 
KJ 66. 

Kaliu m pl atinchl ori d 3. 

Kaliumsulfat, Einw. v. Ba(OH)i 
6, Verb. m. CuSO< 13. 

Kalk, gebrannter, vgl. (alciumoxyd. 

Kapillarröhrchen, Anwendung 2. 

Karbamid vgl. Harnstoff. 

K i e s e 1 flu sssäur e vgl. Kieselfluor- 
wasserstoffsäure. 

Kiesel fl uorwasserstoffsäure, 
Reindarst. 61, Prüfung 62, Einw. v. 
KCIO4 63. 

Kieselsäure vgl. Siliciumdioxyd. 

Kipp’scher Apparat 79, Arten 
der Verwendung 80. 

Kobaltkaliumcyanat 9. 

Kochsalz vgl. Chlornatrium. 

Kryolith, Einw. v. CaO 28. 


Kugelrohr zum Einleiten v. Gasen 
in Flüssigkeiten 82. 

Kupfer, Einw. v. CuCl» 10, v. 
H SO4 II, Darst. v. pulverförmigem 
Cu 12. 

Kupferchlorür, Darst,, Prüfung 

10. 

Kupfercyanür, Darst. io, Prüfung 

11. 

Kupferhammerschlag. 
Kupferoxyd 19. 

Kupfersulfat, Einw. v. KCN 10, 
Darst. II, Prüfung, Verb. m. NH,, 
m. K 2 S 04 12. 

Kupfervitriol vgl. Kupfersulfat. 

L. 

Ligroin vgl. Petroleumfither. 

M. 

Magnesium, Einw. a. Borax 26, 
a. SiOi 32. 

Magnesiumchlorid, Darst. des 
wasserfreien IS, Prüfung 16, Einw. 
a. Handelszink 18. 

Manganmetall, Reindarst. 69, Prü- 
Prüfung 70. 

Mangandioxyd vgl. Braunstein. 
Manganchlorür, Reindarst. 70, 
Prüfung 71. 

Mangansaures Baryum 21. 

M angan s es qu i oxy d, Einw. v. Al 
69 

Marmor, gebrannter, vgl. Calcium- 
oxyd. 

Mendel ejeffs System Vgl. Sy- 
stem der Elemente. 
Methylalkohol, Verh. als Lösungs- 
mittel 8. 

Molekulares Silber vgl. b. Silber. 

N. 

Natrium, Einw. v. Hg I, Aufbe- 
wahrung 1 Anm. 
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Natriumacetat, Einw. v. CrCl . 60 

N at r i u ma lu m in a t 28. 

Natriumamalgam, Darst. , Prü- 
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